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การประยุกต์ใช้เทคนิคการแยกล าดับส่วนแบบชะที่เพิ่มอุณหภูมิ  (Temperature rising 
elution fractionation; TREF) ที่ใช้แยกสารโดยอาศัยความสามารถในการละลายในตัวท าละลาย
และการตกผลึกที่แตกต่างกันส าหรับแยกไขพืชชนิดไขร าข้าว ศึกษาสมบัติทางกายภาพ ทางเคมีของไข 
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แยกด้วยเทคนิค TREF ได้ผลการแยกที่ดีที่สุด ส่วนยางเหนียวของไขร าข้าวมีองค์ประกอบคือ อะลิฟา
ติกอัลดีไฮด์ กรดไขมัน แอลกอฮอล์ไขมัน และแวกซ์เอสเทอร์ การวิเคราะห์แวกซ์เอสเทอร์บริสุทธิ์จาก
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ของเอสเทอร์อย่างน้อย 20 ชนิด วิเคราะห์กรดไขมันและไขมันแอลกอฮอล์ที่ได้จากปฏิกิริยาสะพอนิฟิ
เคชันแวกซ์เอสเทอร์พบว่าเป็นของผสมของ C16-C24 กรดไขมันอิ่มตัว และ C22-C34 แอลกอฮอล์ไขมัน 
โดยกรดไขมันหลักคือ กรดลิกโนเซอริก (C24) และแอลกอฮอล์ไขมันหลักคือ ไตรอะคอนทานอล (C30) 
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PAWITRA BOONEAK: SEPARATION OF RICE BRAN WAX COMPONENTS BY 
TEMPERATURE RISING ELUTION FRACTIONATION (TREF). ADVISOR: ASST. PROF. 
PREECHA LERTPRATCHYA, Ph.D.{, 91 pp. 

Temperature Rising Elution Fractionation (TREF) was applied to separate rice 
bran wax components on the basis of solubility and crystallizability. Physical property, 
chemical property and solubility of crude rice bran wax were studied in order to select 
the suitable solvent for this separation technique. The factors affecting the separation 
by TREF technique including solvent (hexane, isopropanol and mixed solvent of 
hexane: isopropanol at ratio of 70:30, 50:50 and 30:70) upon an inert support (silica gel 
60-200 µm) were studied. Comparison of the separation of wax esters from rice bran 
wax by TREF technique with chemical separation, fractional crystallization technique 
and column chromatography, pure wax esters with high purity were successfully 
separated from rice bran wax by TREF using hexane: isopropanol at ratio of 30:70 as 
the mixed solvent upon silica gel 60-200 µm as the inert support at 30, 40, 50 and 60 
°C. The resinous matter was a mixture of aliphatic aldehyde, fatty acid, fatty alcohol 
and wax ester. High-temperature GC analysis of the pure wax ester indicated that it 
contained at least 20 esters. Analysis of fatty acid and fatty alcohol from saponification 
of wax ester was found to be a mixture of saturated C16-C24 fatty acids and C22-C34 fatty 
alcohols, with Lignoceric acid (C24) and Triacontanol (C30) being the predominant fatty 
acid and fatty alcohol, respectively. 
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บทที่ 1 
บทน า 

1.1 ความเป็นมาและความส าคญัของปัญหา 

ไขพืชเป็นผลพลอยได้ราคาถูกจากขั้นตอนการขจัดไขของการแยกน้ ามันในอุตสาหกรรม

น้ ามันพืช เช่น น้ ามันร าข้าว น้ ามันปาล์ม ฯลฯ จากการศึกษาองค์ประกอบของไขจากธรรมชาติพบว่า

มีส่วนประกอบของน้ ามัน (triglyceride) ปริมาณมากที่สุด รองลงมาคือแวกซ์เอสเทอร์ (wax ester) 

ซึ่งส่วนใหญ่เป็นเอสเทอร์ของกรดไขมันอิ่มตัว (saturated fatty acid) กับแอลกอฮอล์ไขมันอิ่มตัว 

(saturated fatty alcohol) และแอลกอฮอล์ไขมันอิสระสายยาว (free fatty alcohol) นอกจากนั้น

ยังมีกรดไขมันอิสระ (free fatty acid) ไฮโดรคาร์บอน (hydrocarbon) และอื่นๆ อย่างไรก็ตามการ

น าไขพืชมาใช้ประโยชน์มักท าในต่างประเทศ ทั้งๆ ที่ในประเทศไทยเป็นแหล่งผลิตน้ ามันจากพืชหลาย

ชนิด แต่การน าไขพืชมาใช้ประโยชน์กลับไม่มากเท่าที่ควร ส่วนใหญ่มักก าจัดทิ้ง ขายเป็นเช้ือเพลิงหรือ

ใช้เป็นวัตถุดิบเพื่อการผลิตในราคาถูก หากสามารถก าจัดน้ ามันและสิ่งเจือปนต่างๆ ออกได้ จะได้

แวกซ์เอสเทอร์ที่บริสุทธิ์ซึ่งจะเพิ่มมูลค่าไขพืชให้สูงขึ้นได ้

ไขร าข้าวเป็นไขพืชที่ถูกน ามาใช้ประโยชน์อย่างกว้างขวาง มีงานวิจัยมากมายศึกษาเกี่ยวกับ

การน าไขร าข้าวไปใช้ในอุตสาหกรรมเครื่องส าอาง เช่น ครีมเก็บกักความชุ่มชื้น ยา และองค์ประกอบ

ในครีมนวดผม บางงานวิจัยก็เปรียบเทียบการประยุกต์ใช้ไขร าข้าวกับไขคาร์นอบาและไขอื่นๆ [3] 

เนื่องจากไขร าข้าวมีคุณสมบัติคล้ายกับไขคาร์นอบา นอกจากนี้ไขร าข้ าวยังเป็นแหล่งของอะลิฟาติ

กแอลกอฮอล์ที่มีมวลโมเลกุลสูงที่เรียกว่าพอลิโคซานอล (policosanol) อีกด้วย แต่การเตรียมไขร า

ข้าวให้บริสุทธิ์นั้นท าได้ค่อนข้างยาก เนื่องจากไม่สามารถก าจัดยางเหนียว (resinous matter) ได้โดย

การดูดซับทางกายภาพบนเคลย์ (clay) หรือ ถ่าน จึงต้องใช้วิธีทางเคมีเพื่อแยกและก าจัดสีของไข แต่

วิธีทางเคมีก็ไม่เป็นที่นิยมทางการค้าเนื่องจากมีการใช้สารกัดกร่อน ต้องท าปฏิกิริยานาน และสารที่ใช้

อาจเป็นสารก่อมะเร็ง 

เทคนิคการตกผลึกล าดับส่วนแบบชะที่ เพิ่มอุณหภูมิ  (Temperature Rising Elution 

Fractionation; TREF) เป็นเทคนิคการแยกทางกายภาพที่มีประสิทธิภาพสูงส าหรับการแยกสารที่มี

ลักษณะเป็นผลึกหรือกึ่งผลึกและมีความสามารถในการละลายในตัวท าละลายที่แตกต่างกัน เทคนิคนี้



 

 

2 

มีขั้นตอนที่ส าคัญ 2 ขั้นตอน คือ ขั้นตอนการเกิดผลึก ต้องละลายสารในตัวท าละลายที่เหมาะสมที่

อุณหภูมิสูง แล้วลดอุณหภูมิลงเพื่อปล่อยให้สารตกผลึกบนตัวรองรับเฉื่อยเป็นชั้นๆ ตามความสามารถ

ในการตกผลึกของสารนั้นๆ สารที่ตกผลึกได้เร็วที่สุดจะอยู่ที่ชั้นในสุด ขณะที่สารที่ตกผลึกได้ช้ากว่าจะ

อยู่ในชั้นถัดออกมา ขั้นตอนนี้เป็นขั้นตอนที่ส าคัญมาก จะต้องลดอุณหภูมิลงอย่างช้าๆ เพื่อให้สารเกิด

ผลึกได้สมบูรณ์ที่สุด ขั้นตอนที่สองคือขั้นตอนการชะ ค่อยๆ เพิ่มอุณหภูมิของคอลัมน์ขึ้นพร้อมกับการ

เติมตัวท าละลายลงในคอลัมน์ เพื่อให้ผลึกสารที่มีการละลายสูงสุดซึ่งอยู่ชั้นนอกสุดละลาย แล้วถูกชะ

ออกจากคอลัมน์เป็นอันดับแรก สารที่มีความสามารถในการละลายต่ ากว่าซึ่งอยู่ในชั้นถัดไปด้านในจะ

ถูกชะออกมาทีหลังตามล าดับตามอุณหภูมิที่เพิ่มขึ้น 

งานนี้จึงสนใจน าเทคนิค TREF ซึ่งเป็นเทคนิคการแยกทางกายภาพมาทดลองแยกไขร าข้าว 

เพื่อให้ได้ไขร าข้าวที่บริสุทธิ์ และมีคุณสมบัติเหมาะสมอยู่ในเกณฑ์มาตรฐานอาหารและยา 

1.2 วัตถุประสงค์ของงานวิจัย 

1. เพื่อประยุกต์ใช้เทคนิค TREF ส าหรับการแยกองค์ประกอบของไขร าข้าว 

2. เพื่อหาสภาวะที่เหมาะสมที่สุดในการแยกไขร าข้าวให้บริสุทธิ์ 

1.3 ขอบเขตของงานวิจัย 

1. ใช้เทคนิค TREF ส าหรับแยกองค์ประกอบของไขร าข้าวให้บริสุทธิ์ 

2. ศึกษาสภาวะที่เหมาะสมส าหรับแยกองค์ประกอบของไขร าข้าว 

3. ศึกษาองค์ประกอบหลักของไขร าข้าว 

4. เปรียบเทียบผลการแยกด้วยเทคนิค TREF กับเทคนิคการตกผลึกล าดับส่วนและเทคนิค

คอลัมน์โครมาโทกราฟี



 

 

บทที่ 2 
วารสารปริทรรศน ์

2.1 ไข (waxes) 

ไขหรือแวกซ์ (wax) คือสารในกลุ่มลิพิด (lipid) ไขที่พบในธรรมชาติเป็นเอสเทอร์ของกรด

ไขมันกับแอลกอฮอล์ที่มีน้ าหนักโมเลกุลสูง และเป็นแอลกอฮอล์ที่มีหมู่ไฮดรอกซิลเพียงหมู่เดียว 

(monohydric alcohol) ไขมีจุดหลอมเหลวสูงจึงมีลักษณะเป็นของแข็งที่อุณหภูมิห้อง จึงเป็น

องค์ประกอบส าคญัในอุตสาหกรรมเครื่องส าอาง สารขัดมัน สารหล่อลื่น สารเคลือบผิว เป็นต้น 

สามารถจ าแนกไขได้ 4 ประเภท [4] คือ 

1. ไขสัตว์ (insect and animal waxes) 

ขี้ผึ้ง (beeswax) 

ขี้ผึ้งเป็นที่รู้จักมามากกว่า 2000 ปี โดยเฉพาะการใช้ในงานศิลปะ ผึ้งใช้ขี้ผึ้งในการสร้าง

รังผึ้ง เมื่อก าจัดน้ าผึ้งออกแล้วหลอมรังผึ้งในน้ าเดือดแล้วกรองจะได้ขี้ผึ้ง ขี้ผึ้งมีลักษณะเป็นไขสีเหลือง

สามารถฟอกขาวได้ด้วยตัวออกซิไดซ์ ผลิตภัณฑ์ที่ได้น าไปใช้ในอุตสาหกรรมการผลิตเครื่องส าอาง 

บางส่วนน าไปใช้ในอุตสาหกรรมยา และเทียนไข 

องค์ประกอบของขี้ผึ้งขึ้นอยู่กับแหล่งที่ได้มา มีองค์ประกอบหลักคือ เอสเทอร์ของ

แอลกอฮอล์ความยาว 30 และ 32 คาร์บอน กับกรดยาว 16 คาร์บอน กรดคาร์บอกซิลิก 25 -31 

คาร์บอน และไฮโดรคาร์บอนยาว 25-31 คาร์บอน ขี้ผึ้งมีจุดหลอมเหลวประมาณ 64 องศาเซลเซียส 

ความแข็ง 20 dmm ที่ 25 องศาเซลเซียส และ 76 dmm ที่ 43.3 องศาเซลเซียส (ASTM D1321) 

ค่าความหนืด 1470 mm2/s ที่ 98.9 องศาเซลเซียส ค่าความเป็นกรด 20 และมีค่าสะพอนิฟิเคชัน 84 

ไขวาฬสเปิร์ม (Spermaceti) 

เป็นไขที่ได้มาจากส่วนหัวของวาฬสเปิร์ม มีองค์ประกอบหลักคือ ซีทิล พาลมิเทท มีส่วน

ของไตรกลีเซอร์ไรด์เล็กน้อย แต่ไม่เป็นที่นิยมน ามาใช้งานมากนักเนื่องจากการได้มาซึ่งไขอาจจะเป็น

การคุกคามสัตว์ในธรรมชาติ  
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2. ไขพืช (vegetable waxes) 

คาร์นอบา (carnuaba) 

เป็นไขที่ได้จากใบของปาล์มคาร์นอบา (Copernicia prunifera) ซึ่งขึ้นเฉพาะทางทิศ

ตะวันออกเฉียงเหนือของบราซิล มีลักษณะเป็นเกล็ดสีเหลืองน้ าตาล คาร์นอบาเป็นไขจากธรรมชาติที่

แข็งที่สุด ไขคาร์นอบาอยู่ที่ใบของปาล์ม และแยกออกโดยการตัดใบ ท าให้แห้ง และแยกแวกซ์เชิงกล 

สิ่งเจือปนจะถูกก าจัดออกจากไขด้วยการกรองหรือการหมุนเหวี่ยง 

องค์ประกอบหลักของไขคาร์นอบาคือ อะลิฟาติกและอะโรมาติกเอสเทอร์ของ

แอลกอฮอล์สายยาวและกรด โดยมีองค์ประกอบของกรดไขมันและไขมันแอลกอฮอล์อิสระและเรซิน 

คาร์นอบาเป็นไขที่มีความแข็ง 2 dmm ที่ 25 องศาเซลเซียส และ 3 dmm ที่ 43.3 องศาเซลเซียส มี

จุดหลอมเหลวอยู่ที่ 84 องศาเซลเซียส ค่าความหนืด 396 mm2/s ที่ 98.8 องศาเซลเซียส ค่าความ

เป็นกรด 8 และค่าสะพอนิฟิเคชัน 80 

การมีความแข็งและจุดหลอมเหลวที่สูง เมื่อรวมกับสิ่งที่กระจายตัวได้อย่างคาร์บอน

แบล็คท าให้ได้หมึกพิมพ์ที่ทนความร้อน คาร์นอบามีคุณสมบัติเป็นสารเคลือบเงา ใช้ในงานเคลือบสี

รถยนต์ ผสมในน้ ายาขัดรองเท้า และในอุตสาหกรรมอาหาร นอกจากนี้ยังมีคุณสมบัติรักษาความชุ่ม

ชื้นและไม่ก่อให้เกิดอาการแพ้ได้ง่าย จึงใช้ผสมในเครื่องส าอาง 

ไขร าข้าว 

ไขร าข้าวได้จากขั้นตอนการขจัดไขในกระบวนการผลิตน้ ามันร าข้าว มีองค์ประกอบหลัก

คือ เอสเทอร์ของกรดลิกโนเซอริกและกรดเบฮีนิก กับไขมันแอลกอฮอล์ความยาว 22-36 คาร์บอน มี

การน าไปประยุกต์ใช้อย่างหลากหลายในอุตสาหกรรมอาหาร ยา และน้ ายาขัดมัน  

3. ไขแร่ (mineral waxes) 

ไขมอนแตน (montan wax) 

ไขมอนแตนได้มาจากการสกัดหินลิกไนต์ด้วยตัวท าละลาย องค์ประกอบของไขมอนแตน

จะมีความแปรปรวนขึ้นอยู่กับตัวท าละลายที่ใช้สกัด แต่ทั้งหมดมีส่วนประกอบคือ ไข เรซิน แอสฟัลต์  

องค์ประกอบของไขมอนแตนมักจะเป็นของผสมของเอสเทอร์ความยาว 24-30 คาร์บอน (62-68%) 
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กรดไขมันสายยาว (22-26%) แอลกอฮอล์ไขมัน คีโตน และไฮโดรคาร์บอน (7-15% โดยน้ าหนัก) ไข

มอนแตนดิบที่ได้จากเยอรมันจะมีจุดหลอมเหลวที่ 80 องศาเซลเซียส ค่าความเป็นกรด 32 และค่าสะ

พอนิฟิเคชัน 92 

มีการประยุกต์ใช้ไขมอนแตนเป็นส่วนประกอบในอุตสาหกรรมหมึกพิมพ์ เป็น

ส่วนประกอบหลักในน้ ายาขัดมัน และเป็นตัวหล่อลื่นในอุตสาหกรรมพลาสติก 

ไขพีท (Peat wax) 

ไขพีทมีความคล้ายคลึงกับไขมอนแตนคือมีองค์ประกอบหลัก 3 อย่าง ได้แก่ ไข เรซิน 

และแอสฟัลต์ การสกัดด้วยตัวท าละลายที่เหมาะสมจะท าให้ได้แอสฟัลต์จ านวนมาก ไขมอนแตนจะมี

แอสฟัลต์ประมาณ 50% โดยน้ าหนัก ซึ่งมากกว่าไขพีทจึงท าให้มีสัดส่วนของเรซินและแอสฟัลต์น้อย

กว่า และองค์ประกอบทางเคมีของไขพีทยังคล้ายกับไขมอนแตนอีกด้วย 

4. ไขสังเคราะห์ (synthetic waxes) 

ไขสังเคราะห์เป็นส่วนผสมหลักในอุตสาหกรรมเครื่องส าอาง โครงสร้างของไขสังเคราะห์

จะเป็นโซ่สายสั้นกว่าไขธรรมชาติ มักจะเป็นเอสเทอร์ของแอลกอฮอล์ไขมันและกรดไขมันที่มี

โครงสร้างเป็นเส้นตรงหรือโซ่กิ่ง ขึ้นอยู่กับขั้นตอนการเตรียมและความยาวสายโซ่ของซับเตรท ซึ่ง

สามารถปรับคุณสมบัติทางกายภาพและความอ่อนนุ่มของเอสเทอร์ได้ตามต้องการ ตัวอย่างเอสเทอร์

สังเคราะห์ เช่น ซีทิล พาลมิเทท และ ซีโทสเทียริล สเทียเรท สามารถประยุกต์ใช้ในการเพิ่มความ

หนืดของอีมัลชันในเครื่องส าอางได้ เอสเทอร์ที่มีโซ่กิ่งเช่น ซีโทสเทียริล เอทิลเฮกซานอเอท หรือไอโซ

โพรพิล ไมริสเทท ช่วยให้ผลิตภัณฑ์มีคุณสมบัติในการแพร่กระจายได้ นอกจากนี้สิ่งที่ดีที่สุดของเอส

เทอร์สังเคราะห์ยังสามารถโน้มน้าวสภาพละลายได้และการกระจายในสารกัน แดด และมี

ความสามารถในการแทรกซึมเข้าสู่ผิวหนังอีกด้วย 

2.2 แวกซ์เอสเทอร์ (wax ester) 

แวกซ์เอสเทอร์จากธรรมชาติมักเป็นเอสเทอร์ของกรดไขมันกับแอลกอฮอล์ไขมันสายยาว 

เนื่องจากคุณสมบัติพิเศษของมันท าให้มีการประยุกต์ใช้แวกซ์เอสเทอร์อย่างหลากหลายใน

อุตสาหกรรมสารหล่อลื่น เครื่องส าอาง หมึกพิมพ์ เทียนไข และน้ ายาขัดมัน  
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ค าว่า “ไข” และ “แวกซ์เอสเทอร”์ ไม่สามารถใช้แทนกันได้ หน่ึงในงานวิจัยแรกๆ ศึกษาขี้ผึ้ง

พบว่าองค์ประกอบหลักคือแวกซ์เอสเทอร์ ดังนั้น ในเทอมของไขไม่ได้หมายถึงองค์ประกอบเดียว แต่

หมายถึงของผสมที่มีองค์ประกอบหลักคือแวกซ์เอสเทอร์ และแวกซ์เอสเทอร์ในน้ ามันส าหรับบริโภค

หมายความรวมถึงอัลคิลเอสเทอร์และสเทียริลเอสเทอร์ ตัวอย่างเช่น ไขที่ได้จากร าข้าวหมายถึงของ

ผสมและองค์ประกอบอีกมากมายที่มีคุณสมบัติในการเกิดผลึกได้ที่อุณหภูมิต่ า ตะกอนในถังน้ ามันร า

ข้าวดิบสามารถแยกออกได้ด้วยกระบวนการวินเทอไรเซชัน winterization (Leibovitz และ 

Ruckenstein, 1984) [5] เรียกว่า ไขร าข้าวหรือไขร าข้าวดิบ องค์ประกอบของไขร าข้าวไม่ได้หมายถึง

เฉพาะแวกซ์เอสเทอร์เท่านั้น แต่ยังมีไฮโดรคาร์บอน เอซิลกลีเซอร์ไรด์ กรดไขมันอิสระ แอลกอฮอล์

ไขมันอิสระ และองค์ประกอบอื่นๆ ที่สามารถเกิดผลึกได้ ในเทอมของไขและแวกซ์เอสเทอร์จึงมีความ

แตกต่าง และควรจะใช้กระบวนการที่แตกต่างกันด้วย รวมทั้งการวิเคราะห์องค์ประกอบที่แตกต่างกัน

ของไขและแวกซ์เอสเทอร์ 

ค าจ ากัดความทางเคมีของแวกซ์เอสเทอร์ คือ สารประกอบเอสเทอร์ของอัลคิลเอสเทอร์ (กรด

ไขมันสายยาว + แอลกอฮอล์ไขมันสายยาว) หรือเอสเทอร์ของสเทอรอล (หรือสเทียริล) (กรดไขมัน

สายยาว + สเทอรอล) แวกซ์เอสเทอร์มีความสามารถในการละลายในไขมันธรรมชาติต่ า ดังนั้นที่

อุณหภูมิต่ ามันจะเกิดผลึกและตกตะกอนในถังน้ ามันดิบ (Hermann, 1999) [6] 

จากการศึกษาองค์ประกอบของไขจากธรรมชาติที่ไม่ผ่านกระบวนการแยก พบว่ามี

ส่วนประกอบของน้ ามัน (triglyceride) มากที่สุด รองลงมาคือแวกซ์เอสเทอร์ซึ่งส่วนใหญ่จะเป็นเอส

เทอร์ของกรดไขมันอิ่มตัวกับแอลกอฮอล์ไขมันอิ่มตัว และแอลกอฮอล์อิสระสายยาว นอกจากนั้นยังมี

กรดไขมันอิสระ (free fatty acid) ไฮโดรคาร์บอน (hydrocarbon) และอื่นๆ ดังนั้น หากก าจัดน้ ามัน

และสิ่งเจือปนอื่นๆ ออกแล้วจะได้แวกซ์เอสเทอร์ที่บริสุทธิ์ ซึ่งเป็นการเพิ่มมูลค่าของไขได ้

2.3 ไขร าข้าว (rice bran wax) 

ไขร าข้าวเป็นผลพลอยได้ราคาถูกที่ได้จากขั้นตอนการขจัดไขจากน้ ามันร าข้าว ไขร าข้าวดิบที่

ได้จากโรงงานรีไฟน์ในประเทศไทยมีปริมาณแวกซ์เอสเทอร์อยู่ประมาณ 20-40 เปอร์เซนต์ ซึ่งส่วน

ใหญ่เป็นเอสเทอร์ของกรดไขมันอิ่มตัวกับแอลกอฮอล์ไขมันอิ่มตัว องค์ประกอบที่เหลือคือไตรกลีเซอร์
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ไรด์ กรดไขมันอิสระ ไขมันแอลกอฮอล์อิ่มตัวอิสระสายยาวหรือที่ เรียกว่า โพลิโคซานอล 

(policosanol) ไฮโดรคาร์บอนและอื่น ๆ 

ไขร าข้าวดิบ (crude rice bran wax) มีลักษณะเป็นของแข็งสีน้ าตาลอ่อนไปจนถึงสีด าที่

อุณหภูมิห้อง เนื่องจากไขมีจุดหลอมเหลวสูง ไขที่ละลายอยู่ในน้ ามันจึงตกผลึกที่ อุณหภูมิต่ า ท าให้

น้ ามันมีความขุ่น ไม่น่ารับประทาน จึงต้องมีกระบวนการรีไฟน์น้ ามันร าข้าว เพื่อก าจัดไขออกจาก

น้ ามัน ในขั้นตอนการขจัดไข (Dewaxing) ไขร าข้าวดิบที่แยกออกมาได้ยังคงมีน้ ามัน และสารอื่น ๆ

ปนเปื้อนอยู่สูง ซึ่งส่งผลให้ไขมีคุณภาพไม่ดี ไม่เหมาะสมส าหรับน าไปใช้ในอุตสาหกรรม แต่หากน าไข

ร าข้าวดิบไปผ่านขั้นตอนการท าให้บริสุทธิ์ จะได้ไขร าข้าวที่มีคุณสมบัติเหมาะสมส าหรับอุตสาหกรรม

อาหารได้หลากหลาย นอกจากนี้ไขร าข้าวยังมีคุณสมบัติใกล้เคียงและสามารถน าไปใช้แทนไขคาร์นอ

บาซึ่งมีราคาแพงได้อีกด้วย 

ประเทศไทยเป็นแหล่งผลิตข้าวรายใหญ่ของโลก และมีร าข้าวเป็นผลพลอยไดป้ระมาณปีละ 2 

ล้านตัน ซึ่งมีเพียงประมาณ 40% ของร าเท่านั้นที่ป้อนเข้าสู่โรงงานเพื่อผลิตเป็นน้ ามันร าข้าว ส่วนไข

ร าข้าวซึ่งเป็นผลิตผลพลอยได้ของโรงงาน ปัจจุบันได้ขายให้กับต่างประเทศด้วยราคาประมาณ 20 

บาท/กิโลกรัม เท่านั้น Belavadi และ Bhowmick [7] รายงานการศึกษาตัวอย่างไขร าข้าวจากถังตก

ผลึก เมื่อแยกไขออกจากน้ ามันมีส่วนของไขมันแอลกอฮอล์อิสระ (non-esterified fatty alcohols) 

ที่มีความยาวสายคาร์บอน จาก 24 ถึง 38 อย่างไรก็ตามองค์ประกอบของไขแต่ละชนิดมีความ

แปรปรวนแตกต่างกันไปขึ้นอยู่กับ สายพันธุ์ และแหล่งเพาะปลูก 

ปริมาณของไขในน้ ามันร าข้าวสามารถเปลี่ยนแปลงได้ ขึ้นอยู่กับสถานะที่เพาะปลูกและ

กรรมวิธีในการแยก (Belavadi และ Bhowmick, 1988) [7] ไขสามารถเป็นไขมันที่แข็งที่อุณหภูมิห้อง

เหมือนไข Oricuri และไขญี่ปุ่น แต่องค์ประกอบของมันไม่ได้มีแค่แวกซ์เอสเทอร์เท่านั้นแต่ยังคงมีส่วน

ส าคัญอีกส่วนหนึ่งคือปริมาณของกลีเซอร์ไรด์ (Bennett, 1975) [8] ไขในน้ ามันพืชส าหรับบริโภคเป็น

ส่วนที่ไม่ต้องการให้มีอยู่ในน้ ามันและมันจะต้องถูกก าจัดทิ้งด้วยกระบวนการ winterization ก่อนที่

จะน าน้ ามันไปจ าหน่าย (Hermann และคณะ, 1999) [6]  

ไขร าข้าวที่ผ่านการท าให้บริสุทธิ์แล้วสามารถน าไปใช้ในอุตสาหกรรมต่างๆ เช่น เป็นสาร

เคลือบผัก ผลไม้ ยาอม ลูกกวาดหรือหมากฝรั่ง ใช้เป็นส่วนประกอบในการผลิตเครื่องส าอาง สารขัด

เงา กระดาษห่อช็อคโกแลต และกระดาษคาร์บอน เป็นต้น อย่างไรก็ตามการน าไขร าข้าวมาใช้
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ประโยชน์มักท าในต่างประเทศ ทั้งๆ ที่ในประเทศไทยเป็นแหล่งผลิตข้าวที่ใหญ่ที่สุดแห่งหนึ่งในโลก 

แต่การน ามาใช้ประโยชน์กลับไม่มากเท่าที่ควร ส่วนใหญ่มักขายเป็นเชื้อเพลิงหรือวัตถุดิบเพื่อการผลิต

ในราคาถูก 

การเตรียมไขร าข้าวให้บริสุทธิ์ท าโดยการขจัดน้ ามัน และกลีเซอร์ไรด์อื่นๆ รวมทั้งสารที่มี

ลักษณะเป็นยางเหนียว (Resinous matters) และสารให้สีออกจากไข เพื่อได้ไขที่มีลักษณะร่วน สี

ขาวนวล มีช่วงจุดหลอมเหลวที่แคบ และมีค่าไอโอดีนต่ า ซึ่งเป็นคุณสมบัติของไขที่เหมาะสมส าหรับ

การน าไปใช้งาน 

2.3.1 การศึกษาประโยชน์ของไขร าข้าว 

Hansen และ Mead (1965) [9] ศึกษาผลของไขต่อการเจริญเติบโตของหนูโดยให้

หนูกินเฉพาะไข เช่น โอลีอิล พาลมิเทท ทั้ง 4 หรือ 15 กรัม ต่อ 100 กรัมไดเอท เป็นเวลา 2 -4 

สัปดาห์ ให้มีการดูดซึมไขประมาณ 50 เปอร์เซนต์ พบว่าหนูที่เลี้ยงนั้นมีไขมันในอุจจาระจ านวนมาก 

นั่นแสดงว่าแวกซ์เอสเทอร์ไม่มีการถูกดูดซึมโดยสมบูรณ์ หากต้องการให้มีการดูดซึมจะต้องมีเอนไซม์

ไลเปสหรือเอนไซม์คาร์บอกซิล เอสเทอร์เรสชนิดอื่น เพื่อท าปฏิกิริยาเอสเทอริไฟด์ 

สายโซ่ยาวช่วยลดการดูดซึมเหมือนกับความยาวสายโซ่ช่วยเพิ่มความไม่ชอบน้ า และ

ขึ้นอยู่กับการหลั่งกรดจากถุงน้ าดี เอนไซม์โคไลเปส เอนไซม์คาร์บอกซิล เอสเทอเรส และการมี

ชิ้นส่วนของเอนไซม์เหล่านี้จะท าให้แวกซ์เอสเทอร์เกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส ได้เป็นกรดไขมันและ

แอลกอฮอล์ไขมัน ซึ่งทั้งสองสามารถดูดซึมได้ที่ล าไส้ (Hargrove และคณะ, 2004) [10] 

ไขร าข้าวมีสเทียริลเอสเทอร์ปริมาณมาก ซึ่งสามารถเกิดไฟโตสเตอรอลได้ด้วย

ปฏิกิริยาสะพอนิฟิเคชัน ไขร าข้าวมีไฟโตสเตอรอลสูงเมื่อมีสภาวะที่เหมาะสม (Norton, 1995) [11] 

ไฟโตสเตอรอลช่วยลดปริมาณคอเลสเตอรอลและ HDL-C (Wang และคณะ, 2003) [12] ไฟโตสเต

อรอลเหล่านี้สามารถรับประทานได้และพบว่าช่วยท าให้ปริมาณคอเลสเตอรอลในเส้นเลือดลดต่ าลงใน

มนุษย์ (Moruisi และคณะ, 2006 [13] Wang และคณะ, 2005 [14] Kerckhoffs และคณะ, 2002 

[15]) Vissers และคณะ (2000) [16] พบว่าการกินสเตอรอลจากไขร าข้าวปริมาณ 2.1 กรัมต่อวันเป็น

เวลา 3 สัปดาห์ จะช่วยลดปริมาณคอเลสเตอรอลโดยรวม 5% และคอเลสเตอรอลชนิด LDL 9% 

ส าหรับคนที่มีปริมาณไขมันในร่างกายปกติ  



 

 

9 

ในไขร าข้าวยังเป็น แหล่งที่มีสารโพลิโคซานอลสูง ซึ่งสารโพลิโคซานอล คือสาร

แอลกอฮอล์ สายโซ่ตรงยาวที่มีความยาวคาร์บอน 20-36 อะตอม มีคุณสมบัติช่วย ลดการจับตัวของ

เกล็ดเลือด ลดอันตรายต่อเยื่อบุหลอดเลือด และลดโคเลสเตอรอลใน เนื่อเยื่อต่าง ๆได้ 

2.3.2 การสกัดไขร าข้าวบรสิุทธิ ์

จากสถิติการค้าข้าวปัจจุบัน (2558) ประเทศไทยเป็นประเทศหนึ่งที่มีการส่งออกข้าว

มากที่สุดในโลก แสดงให้เห็นว่าข้าวในประเทศไทยได้รับการยอมรับในระดับนานาชาติ ซึ่ง

กระบวนการผลิตข้าวนั้นท าให้ได้สิ่งเหลือใช้หลายอย่าง ซึ่งจะเป็นการดีอย่างยิ่งหากน าของเหลือใช้

เหล่านั้นมาเพิ่มมูลค่า เช่น ในกระบวนขัดสีข้าวท าให้ได้ร าข้าวเป็นของเหลือใช้ ต่อมามีการน าร าข้าวนี้

มาบีบเย็นเพื่อผลิตน้ ามันร าข้าวอันทรงคุณค่า ในกระบวนการปรับปรุงเพื่อให้ได้น ามันร าข้าวที่บริสุทธิ์

นั้นท าให้ได้ของเสียไขร าข้าว ซึ่งไขร าข้าวนี้มีส่วนประกอบหลักเป็นไขมันแอลกอฮอล์และเอสเทอร์ ร า

ข้าวเป็นสารจ าพวกแวกซ์ เมื่อท าให้บริสุทธิ์แล้ว มีลักษณะแข็งเป็นก้อน ไม่เหนียว มีจุดหลอมเหลวอยู่

ระหว่าง 70-80 องศาเซลเซียส ปัจจุบันมีการศึกษาเกี่ยวกับการน าไขร าข้าวที่ผ่านการท าให้บริสุทธิ์

แล้วไปใช้ประโยชน์อย่างหลากหลาย เช่น เป็นลิปสติก ครีมหรือโลชั่นบ ารุงผิว แวกซ์ขัดเครื่องหนัง 

แวกซ์เคลือบผลไม้ เป็นต้น 

ไขร าข้าวดิบที่ได้จากโรงงานมีลักษณะเป็นของผสมเนื้อเหลวคล้ายเนื้อโคลน สีเหลือง

อ่อนไปจนถึงน้ าตาลด า มีกลิ่นเหม็นหืน ประกอบด้วยไขที่มีน้ ามันร าข้าวแทรกอยู่จ านวนมาก การจะ

แยกไขและน้ ามันออกจากการจ าเป็นต้องใช้การสกัดแยกด้วยตัวท าละลายแต่ไขร าข้าวที่ได้ยังมีความ

บริสุทธิ์ต่ าและต้นทุนสูงอยู่จึงต้องการที่จะพัฒนาวิธีเพ่ือลดต้นทุนและเพิ่มความบริสุทธิ์ให้มากขึ้น 

การก าจัดน ามันออกจากไขท าได้โดยการสกัดด้วยตัวท าละลายอินทรีย์ชนิดต่างๆ ที่

อุณหภูมิรีฟลักซ์ เช่น การใช้เบนซีน เฮกเซน เมทิลคีโตน ไขที่ได้จากขั้นตอนนี้จะมีค่าไอโอดีนลดต่ าลง 

จุดหลอมเหลวสูงขึ้นและมีช่วงการหลอมเหลวแคบลง แต่ยังคงมีสีเข้มและมีลักษณะเป็นยางเหนียว 

เนื่องจากไม่สามารถก าจัดยางเหนียวได้โดยการดูดซับทางกายภาพบนเคลย์ (clay) หรือ ถ่าน จึงต้อง

ใช้วิธีทางเคมีเพื่อแยกและก าจัดสีของไข ตัวอย่างเช่น 

1. ผสมกับ CrO3 และ 40% H2SO4 (1:1.5 w/w) ที่ 95 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 

2 ชั่วโมง [17] 
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2. การด าเนินการกับไขด้วยกรดและฟอกขาวด้วย NaClO2 แล้วตามด้วย H2O2 

[18] 

3. การฟอกขาวด้วย HNO3 เข้มข้น [19] 

4. ก าจัดยางเหนียวด้วย 1% H3PO4 และก าจัดสีด้วย 2% H2O2 ตามด้วย 15 % 

NaClO2 [20] 

นอกจากนี้ยังมีรายงานการใช้ขี้เถ้าแกลบเป็นวัสดุดูดซับไขร าข้าวดิบ แล้วใช้ไอโซออก

เทนหรือไอโซโพรพานอลสกัดน้ ามันออกที่อุณหภูมิต่ า 3-4 องศาเซลเซียสเซลเซียส ก่อนจะชะไขออก

ด้วยตัวท าละลายชนิดเดียวกันนี้อีกครั้งที่อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียสเซลเซียส แต่วิธีนี้มีความยุ่งยาก

ในการเตรียมขี้เถ้าแกลบและการบรรจุขี้เถ้าแกลบที่เคลือบด้วยไขลงในคอลัมน์ HPLC และยังต้อง

อาศัยแรงดันของปั๊มเพื่อชะตัวท าละลายอินทรีย์ที่ไหลผ่านคอลัมน์ [21] 

อย่างไรก็ตามวิธีทางเคมีเหล่านี้ไม่ได้รับการยอมรับทางการค้า เพราะการฟอกขาว

นั้นท าให้ได้ผลผลิตต่ า มีการใช้สารเคมีกัดกร่อนและอาจมีสารก่อมะเร็ง ซึ่ง Vali และคณะ [22] เติม

โซเดียมบอโรไฮไดรด์ลงไปในขณะที่รีฟลักซ์ด้วยไอโซโพรพานอลที่อุณหภูมิ 80-82 องศาเซลเซียส เป็น

เวลา 30 นาที โซเดียมบอโรไฮไดรด์เป็นสารฟอกขาวที่ไม่รุนแรง และไม่สามารถเปลี่ยนแปลง

โครงสร้างทางเคมีของไข มีประสิทธิภาพที่ดี เป็นตัวรีดิซ์ที่สามารถละลายน้ าได้ น้ าหนักโมเลกุลต่ า 

(4.75 g/mole e-) จึงมีการใช้งานตัวรีดิวซ์ชนิดนี้อย่างกว้างขวางในการเป็นสารฟอกขาวใน

อุตสาหกรรมไม้และกระดาษ แต่การเตรียมไขให้บริสุทธิ์ในแต่ละวิธีที่กล่าวมาอาจจะต้องมีการสกัดซ้ า 

2-3 ครั้ง จึงจะได้ไขบริสุทธิ์ตามต้องการ ซึ่งเป็นการสิ้นเปลืองเวลาและตัวท าละลาย 

2.4 การเกิดผลึก (crystallization) 

สารอินทรีย์ทั่วไปโมเลกุลมีขนาดเล็ก น้ าหนักโมเลกุลต่ า สามารถตกผลึกหรืออยู่ในรูปของ

ผลึกได้ แต่ส าหรับพอลิเมอร์ขนาดของโมเลกุลยาว น้ าหนักโมเลกุลสูง จึงมีโอกาสที่จะอยู่ในรูปผลึก

น้อยกว่า ส่วนของพอลิเมอร์ซึ่งโมเลกุลจัดเรียงตัวอย่างไม่เป็นระเบียบ (unordered polymer) 

หรือไม่เป็นผลึกเรียกว่า “พอลิเมอร์อสัณฐาน” (amorphous polymer) และ ส่วนของพอลิเมอร์ซึ่ง
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โมเลกุลจัดเรียงตัวอย่างชิดกันอย่างเป็นระเบียบ (ordered polymer) เรียกว่า “พอลิเมอร์ที่มีความ

เป็นผลึก” (crystalline polymer) 

 

รูป 2.1 การจัดเรียงโมเลกุลในการเกิดผลึกตามทฤษฎี fringed micelle และทฤษฎี 

lamellae 

ทฤษฎี fringed micelle ได้อธิบายกระบวนการเกิดผลึกไว้ว่าเกิดจากส่วนของโมเลกุล

หลายๆ โมเลกุลมาจัดเรียงตัวชิดกันอย่างเป็นระเบียบ ดังรูปที่ 2.1 (ซ้าย) แต่ในภายหลังทฤษฎี 

lamella ซึ่งเกิดจากงานวิจัยเกี่ยวกับผลึกของพอลิเมอร์อธิบายว่า ผลึกในพอลิเมอร์เกิดจากการพับตัว

ของหนึ่งสายโซ่โมเลกุล ด้วยระยะประมาณ 10 นาโนเมตร เกิดเป็น lamellae ซึ่งเป็นโครงสร้าง

พื้นฐานของพอลิเมอร์ที่มีความเป็นผลึก ดังรูปที่ 2.1 (ขวา) และพบว่าระหว่าง lamellae ของพอลิ

เมอร์ยังคงมีส่วนของโมเลกุลที่มีการจัดเรียงตัวแบบไม่เป็นระเบียบ หรืออสัณฐานปนอยู่ด้วย การ

พิสูจน์เพื่ออธิบายว่าการเกิดผลึกของพอลิเมอร์ในทฤษฎีใดถูกต้องนั้นท าได้ยาก เนื่องจากผลการศึกษา

เกี่ยวกับผลึกของพอลิเมอร์สอดคล้องกับทั้งสองทฤษฎี เช่น การเกิดผลึกในพอลิเมอร์ท าให้ค่าความ

หนาแน่นและความแข็งสูงขึ้น ทนต่อความร้อนได้ดีขึ้น อย่างไรก็ตามความเห็นที่สนับสนุนทฤษฎี 

lamellae นั้นมีมากกว่า 

2.4.1 ปัจจัยที่มีอิทธพิลต่อการเกิดผลึกของพอลิเมอร์ มีดังต่อไปนี้ 

1. ความซับซ้อนของโครงสร้างโมเลกุล (Complexity) 
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ความเป็นผลึกจะเกิดขึ้นได้ง่ายส าหรับพอลิเมอร์ที่มีโครงสร้างไม่ซับซ้อน เช่น พอลิ

เอธิลีน ซึ่งไม่มีหมู่แทนที่ที่เกะกะหรือกลุ่มของอะตอม ซึ่งอาจจะกีดขวางการจัดเรียงตัวอย่างเป็น

ระเบียบของสายโซ่ 

2. อัตราการเย็นตัว (Cooling rate) 

เมื่อถูกท าให้เย็นตัวอย่างช้าๆจะท าให้โมเลกุลของพอลิเมอร์มีเวลาในการจัดเรียงตัว

มากขึ้น โอกาสที่จะเกิดเป็นผลึก จึงมีมากกว่า 

3. การให้ความร้อน (Annealing) 

การให้ความร้อนกับพอลิเมอร์โครงสร้างอสัณฐานที่อุณหภูมิต่ ากว่าอุณหภูมิ

หลอมเหลวเพียงเล็กน้อย สามารถกระตุ้นให้โมเลกุลจัดเรียงตัวใหม่ อย่างเป็นระเบียบและเกิดเป็น

ผลึกได้ง่ายขึ้น 

4. องศาของพอลิเมอไรเซชัน (Degree of Polymerization) 

พอลิเมอร์ที่มีสายโซ่โมเลกุลยาวมากจะมีโอกาสเกิดเป็นผลึกได้ยากกว่า 

5. การเสียรูป (Deformation) 

การท าให้พอลิเมอร์ที่มีอุณหภูมิอยู่ระหว่างกลาสทรานสิชันและอุณหภูมิหลอมเหลว 

เกิดการเสียรูปอย่างช้าๆ เช่น การดึง จะท าให้โมเลกุลของพอลิเมอร์ยืดออก และจัดเรียงได้ชิดกันมาก

ขึ้น เกิดความเป็นผลึกได้ดีขึ้น 

2.4.2 สารก่อผลึก (nucleating agent) 

สารก่อผลึกเป็นผลึกอนุภาคขนาดเล็กที่ โน้มน้าวให้เกิดการตกผลึกจากของ

หลอมเหลวไปสู่อุณหภูมิการเกิดผลึก เมื่ออุณหภูมิการตกผลึกสูงกว่าอุณหภูมิหลอมเหลวของสารก่อ

ผลึก ผลของการเกิดนิวเคลียสของสารก่อผลึกไม่ปรากฎในการผสมของพอลิเมอร์เมทริกซ์และสารเติม

แต่งหรือสารก่อผลึก (Nam และคณะ, 2006) [23] สารก่อผลึกมักจะถูกใส่ลงในพอลิเมอร์เมทริกซ์เพ่ือ

เพิ่มพฤติกรรมการเกิดผลึก ที่อุณหภูมิการเกิดผลึกความสามารถในการเกิดผลึกและอัตราการเกิดผลึก

เพิ่มขึ้นด้วยผลของสารก่อผลึก (Xu, Lei และ Xie, 2003) [24] โดยปกติ การมีสารก่อผลึกจะท าให้ได้

พอลิเมอร์ทรงกลมขนาดเล็ก (Tadmor และคณะ, 1979 [25]; He และคณะ, 2003 [26]; Nam และ
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คณะ , 2006 [23]; Reignier, Tatibout และ Genron, 2006 [27] ) การเกิดนิวเคลียสเกิดขึ้นที่

ต าแหน่งการเกิดนิวเคลียสบนผิวหน้าของสารก่อผลึก การมีพื้นที่ผิวมากจะท าให้มีต าแหน่งการเกิด

นิวเคลียสมากขึ้น (Jiang และคณะ, 2007) [28] ไม่เพียงเฉพาะสารเติมแต่งขนาดเล็กเท่านั้น แต่พอลิ

เมอร์และสารประกอบที่มีโครงสร้าง 3 มิติ ก็สามารถเป็นสารก่อผลึกได้เช่นเดียวกัน 

2.4.3 การเกิดนิวเคลียส (nucleation) 

เริ่มขึ้นด้วยขนาดเล็กในระดับนาโนเมตรในที่ที่ความร้อนเริ่มเปลี่ยนแปลง บางสายโซ่

หรือบางชิ้นส่วนเริ่มจัดเรียงตัว ทั้งสองสามารถแยกออกจากกันได้ถ้าความร้อนท าลายความเป็น

ระเบียบของโมเลกุล หรือโมเลกุลเติบโตมากขึ้นเมื่อมีขนาดใหญ่เกินความจ าเป็น การเกิดนิวเคลียส

เป็นการฟอร์มตัวและการเติบโตของเฟสใหม่โดยมีหรือไม่มีพื้นที่ผิวภายนอกก็ได้ การมีพื้นที่ผิวส่งผล

ให้ เกิ ด  heterogeneous nucleation ในที่ ที่ ไ ม่ มี  homogeneous nucleation เกิ ดขึ้ น  กรณี  

heterogeneous nucleation จะเกิดขึ้นเมื่อมีนิวเคลียสจากภายนอก เช่น อนุภาคฝุ่นขนาดเล็กที่ตก

ลงไปในของเหลวหรือแก๊ส หรือเกิดปฏิกิริยากับผิวของแก้วที่มี  SiO2 วิธีการของ Hoffman 

nucleation และการไปจนถึง ทฤษฎีการเติบโตของ Lauritzen-Hoffman บอกว่า homogeneous 

nucleation เป็นส่วนหลัก homogeneous จะเกิดขึ้นเมื่อไม่มีสิ่งปนเปื้อนและเห็นได้น้อยมาก 

homogeneous nucleation เริ่มต้นจากกลุ่มโมเลกุลขนาดเล็กเกาะตัวกันแล้วสร้างเป็นเฟสต่อไป 

การเจริญเติบโตของกลุ่มโมเลกุลนิวเคลียสจะโน้มน้าวให้เกิดการลดลงของโมเลกุลอื่นๆ ไปสู่การเพิ่ม

ขนาดโมเลกุลและในที่สุดจะเกิดเป็นผลึกเล็กๆ ที่มองเห็นได้ด้วยตาเปล่า 

2.4.4 การเติบโตของผลึก (crystal growth from the melt) 

ผลึกสามารถเติบโตได้โดยการเพิ่มแผ่นพับของกลุ่มสายโซ่พอลิเมอร์ และเกิดขึ้น

เฉพาะที่อุณหภูมิต่ ากว่าอุณหภูมิหลอมเหลว (melting temperature; Tm) และสูงกว่าอุณหภูมิสภาพ

แก้ว (glass transition temperature; Tg) อุณหภูมิสูงจะท าลายการจัดเรียงตัวของโมเลกุล ส่วนที่

อุณหภูมิต่ ากว่าอุณหภูมิสภาพแก้วโมเลกุลจะถูกแช่แข็ง แต่อย่างไรก็ตามการตกผลึกทุติยภูมิสามารถ

เกิดขึ้นได้ที่อุณหภูมิต่ ากว่าอุณหภูมิสภาพแก้วแต่ใช้ระยะเวลานานเป็นเดือนหรือเป็นปี สิ่งเหล่านี้ส่งผล

ต่อคุณสมบัติเชิงกลของพอลิเมอร์และลดปริมาตรของมัน เนื่องจากการจัดเรียงตัวที่เป็นระเบียบของ

สายโซ่จะท าให้ใช้พื้นที่น้อย 
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2.5 ผลึกของไข (wax crystal) 

การเกิดผลึกเป็นปัจจัยส าคัญที่จะท าให้การแยกด้วยเทคนิค TREF ได้ส าเร็จ ความสามารถใน

การเกิดผลึกได้มากหรือน้อย เรียกว่า Degree of crystallinity ซึ่งขึ้นอยู่กับน้ าหนักโมเลกุล โครงสร้าง

โมเลกุล พันธะระหว่างสายโซ่ของพอลิเมอร์ กระบวนการทางกายภาพที่เกิดขึ้นกับพอลิเมอร์ เช่น พอ

ลิเมอร์บางชนิดมีความสามารถในการเกิดผลึกสูงเนื่องจากมีโครงสร้างเป็นโซ่ตรงจึงจัดเรียงให้เกิดผลึก

ได้ง่าย แต่พอลิเมอร์บางชนิดมีความสามารถในการเกิดผลึกสูงเนื่องจากมีพันธะไฮโดรเจนระหว่างสาย

โซ่พอลิเมอร ์

สภาวะที่ท าให้เกิดผลึกแบบแผ่น แบบเข็มและแบบ mal มีการศึกษาในหลายงานวิจัย ตาม

การศึกษาของ Ferris และคณะ สามารถสรุปได้ดังนี ้[29] 

1. พฤติกรรมของผลึกทั้ง 3 ชนิดของไขพาราฟินเป็นผลมาจากปัจจัยการเกิดไขที่แตกต่าง

กัน ทั้งวิธีการตกผลึกและองค์ประกอบทางเคมีของไขก็เป็นส่วนที่ส าคัญ 

2. ผลจากข้อจ ากัดเรื่องมวลโมเลกุล องค์ประกอบที่มีจุดหลอมเหลวสูงจะก่อให้เกิดผลึก

แบบแผ่น องค์ประกอบที่มีจุดหลอมเหลวต่ าจะก่อให้เกิดผลึกแบบเข็ม และองค์ประกอบที่มีจุด

หลอมเหลวปานกลางจะเกิดผลึกแบบ mal ดังนั้น อาจจะพูดได้ว่าความสัมพันธ์นี้ขึ้นอยู่กับการ

พฤติกรรมในตัวท าละลายที่ใช้ในการตกผลึก และความเข้มข้นของตัวท าละลาย 

3. นอกจากนั้นยังเชื่อมโยงกับข้อมูลที่ว่า นอมัลอัลเคนจะเกิดผลึกแบบแผ่นซึ่งเป็นผลึกแลค

ทิชที่เกิดง่ายที่สุดในผลึกทั้ง 3 แบบนี้ ผลึกแบบเข็มจะเกิดกับอะลิฟาติกและไซคลิกไฮโดรคาร์บอน 

ในขณะที่ผลึกแบบ mal จะเกิดเมื่อมีองค์ประกอบเป็นไฮโดรคาร์บอนที่มีโซ่กิ่ง นอกจากนั้นผลึกแลค

ทิชยังแสดงให้เห็นส่วนที่ซับซ้อนของผลึกรูปเข็มได้ชัดเจนกว่า 

4. ผลึกทั้งสามสามารถเกิดการเปลี่ยนแปลงรูปร่างผลึกจากรูปแบบหนึ่งไปสู่อีกรูปแบบหนึ่ง

ได้ ผลึกแบบแผ่นมีความพร้อมที่จะเปลี่ยนไปเป็นแบบเข็มและแบบ mal เสมอ ผลึกแบบเข็มจะ

เปลี่ยนไปเป็นผลึกแบบ mal ได้เมื่ออยู่ภายใต้สภาวะที่จ าเพาะเท่านั้น พิจารณาการหลอมของผสมที่มี

องค์ประกอบที่มีจุดหลอมเหลวสูงในสภาวะที่บริสุทธิ์พบว่า เกิดการตกผลึกแบบแผ่น ส่วน

องค์ประกอบที่มีจุดหลอมเหลวต่ าจะเกิดการตกผลึกแบบเข็มหรือแบบ mal เมื่อท าให้สารที่

หลอมเหลวนั้นเย็นตัวลงจะเกิดการตกผลึกแบบแผ่น ในขณะที่ส่วนที่ยังเป็นของเหลวแสดงว่ามีจุด
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หลอมเหลวต่ าจะเกิดผลึกแบบเข็มและแบบ mal ซึ่งจะเห็นได้เจือจางปานกลาง นอกจากนั้น ใน

บางครั้งการท าให้เย็นตัวลงจะท าให้เกิดการก่อตัวอย่างช้าๆ ของผลึกแบบเข็มและแบบ mal อยู่

ด้านบนของผลึกแบบแผ่น 

5. การเกิดผลึกต้องใช้พื้นที่ในตัวท าละลาย จึงต้องค านึงถึงสภาพการละลายได้ซึ่งมี

ความสัมพันธ์กับไฮโดรคาร์บอน สภาพการละลายได้ของอัลเคน (ที่มีอิสระในการก่อตัวของผลึก) จะ

ตรงกันข้ามกับสัดส่วนของจุดหลอมเหลว เมื่ออยู่ในตัวท าละลายของผสมอัลเคนจะเริ่มตกผลึกเมื่อลด

อุณหภูมิลง ส่วนที่เกิดผลึกแบบเข็มจะละลายในตัวท าละลายได้ดีกว่าแบบแผ่น ดังนั้น ผลึกแบบเข็มจึง

ปรากฎที่อุณหภูมิต่ าและความเข้มข้นสูง การตกผลึกเริ่มขึ้นเมื่อปรากฎผลึกแบบแผ่น จากนั้นจะเกิด

ผลึกแบบ mal ซึ่งอยู่ช่วงอุณหภูมิตรงกลาง ส าหรับของผสมอัลเคนและตัวท าละลาย ที่ความเข้มข้น

จ ากัดเมื่ออุณหภูมิต่ าแล้วสูงขึ้นการเกิดผลึกแบบเข็มจะถูกหยุดยั้ง อย่างไรก็ตามที่สภาวะความเข้มข้น

นี้เมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นแล้วต่ าลงตามล าดับ ข้อจ ากัดนี้จะท าให้ผลึกแบบเข็มและแบบ mal สามารถเกิด

การเปลี่ยนแปลงไปเป็นแบบแผ่นได ้

 

ภาพที่ 2.1 การประพฤติตัวของผลึกไขพาราฟิน ; (a) แบบแผ่น (b) แบบ mal (c) แบบเข็ม 

Ferris และคณะได้ศึกษาระบบการเกิดผลึก พวกเขารายงานว่า การท าให้ของผสมเย็น

ตัวอย่างรวดเร็ว ท าให้เกิดการรวมกันของผลึกขนาดเล็กที่ก่อตัวขึ้นจากพาราฟินหลอมเหลว ท าให้เกิด

ผลึกแบบ mal และจากข้อสรุปของงานวิจัยอื่นๆ ก็รายงานว่าผลึกแบบ mal ความจริงแล้วเป็นผลึก

แบบแผ่นที่จับกลุ่มกัน  

การตรวจพบพฤติกรรมของผลึกไขพาราฟินเชื่อมโยงกับ กระบวนการในอุตสาหกรรมการ

แยกน้ ามันหล่อลื่น โดยพบว่าจะได้ผลึกแบบแผ่นจากการกลั่นพาราฟินที่มีจุดหลอมเหลวเฉลี่ยต่ า การ
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กลั่นที่จุดหลอมเหลวสูงกว่าจะได้ผลึกแบบเข็มและแบบ mal โดยอัตราส่วนของมันจะเพิ่มขึ้นเมื่อเพิ่ม

จุดเดือดให้สูงขึ้น ดังนั้นจึงแสดงให้เห็นว่า macrocrystalline หลักของพาราฟินเป็นผลึกแบบแผ่น

ของนอมัลอัลเคน ในขณะที่ผลึก microcrystalline ของพาราฟินคือแบบเข็มและแบบ mal ของอัล

เคนที่มีโซ่กิ่ง 

Buchler กับ Grave [30] กล่าวถึงความแตกต่างของระบบผลึกว่า อัตราการเย็นตัวส่งผลต่อ

ขนาดของผลึกเท่านั้นไม่ใช่ชนิดของผลึก การรวมตัวของผลึกขนาดเล็กอาจจะท าให้เกิดผลึกขนาดใหญ่

แต่ไม่สามารถเปลี่ยนชนิดของผลึกได้  พวกเขารายงานว่าผลึกแบบแผ่นบอกถึงสายโซ่ตรง 

(ไฮโดรคาร์บอน) ซึ่งท าให้เกิดส่วนพาราฟินในน้ ามันดิบ 

2.6 สภาพการละลายได้ของไขพชื (Solubility) 

สภาพการละลายได้ของไขพืชมีช่วงการหลอมเหลวอยู่ในช่วงอุณหภูมิ 20-50 องศา ในนอมัล

เฮปเทนและบิวทิลแอลกอฮอล์ในอุณหภูมิที่แตกต่างกันแสดงตามรูปที่ 2.2 แสดงว่าคาร์นอบาถูก

ละลายด้วยเฮปเทนได้ที่ 43 องศา และถูกละลายด้วยบิวทิลแอลกอฮอล์ที่ 54 องศา สรุปได้ว่า สภาพ

การละลายของไขขึ้นอยู่กับชนิดของตัวท าละลายและอุณหภูมิ อย่างไรก็ตามองค์ประกอบทางเคมีก็

เป็นสิ่งส าคัญด้วย 

 

ภาพที่ 2.2 ความสัมพันธ์ระหว่างปริมาณไขที่ละลายในตัวท าละลาย 

ปริมาตร 10 มิลลิตรกับอุณหภูมิ 
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1. ขี้ผึ้ง, จุดหลอมเหลว 60-62 องศา 

2. มอนแตนฟอกขาว, จุดหลอลเหลว 68 องศา 

3. แคนดิลิลลา, จุดหลอมเหลว 68 องศา 

4. คาร์นอบาที่ผ่านการท าให้บริสุทธิ,์ จุดหลอมเหลว 81.5 องศา 

5. คาร์นอบาสีเหลือง, จุดหลอมเหลว 83 องศา 

6. โอโซเคอร์ไรท์, จุดหลอมเหลว 65-67 องศา 

7. โอโซเคอร์ไรท์, จุดหลอมเหลว 76-78 องศา 

2.7 การตกผลึกแบบชะที่เพิ่มอุณหภูมิ (TREF) 

เทคนิคการตกผลึกแบบชะที่เพิ่มอุณหภูมิ (Temperature Rising Elution Fractionation; 

TREF) เป็นเทคนิคการแยกที่มีประสิทธิภาพส าหรับการแยกสารในกลุ่มพอลิโอเลฟินส์ที่มีลักษณะเป็น

ผลึกหรือกึ่งผลึกและมีความสามารถในการละลายในตัวท าละลายที่แตกต่างกัน โดยจะต้องเป็นสารที่

ไม่ระเหยที่อุณหภูมิการแยก การแยกด้วยเทคนิค TREF ขึ้นอยู่โครงสร้างโมเลกุล การตกผลึกของสาย

โซ่ และอุณหภูมิการแยก เนื่องจากผลต่างของโครงสร้างโมเลกุลส่งผลให้เกิดผลึกที่แตกต่างกัน 

อุณหภูมิที่ใช้ส าหรับแยกจึงแตกต่างกันด้วย 

เทคนคิ TREF มี 2 ขั้นตอนที่ส าคัญ เรียกว่าขั้นตอนการเกิดผลึกและขั้นตอนการชะ Samoth 

และ Tanyanon [31] ศึกษาผลของความมีขั้วของตัวชะที่ส่งผลต่อการตกผลึกของพอลิเมอร์ สรุปว่า

ตัวท าละลายผสมสามารถประยุกต์ใช้กับเทคนิค TREF ได้ในกรณีการเพิ่มประสิทธิภาพของการแยก 

ในขั้นตอนแรก จะต้องละลายสารในตัวท าละลายที่เหมาะสมจากนั้นบรรจุตัวรองรับเฉื่อยที่เตรียมไว้

ลงในคอลัมน์ การตกผลึกจะด าเนินไปภายใต้การควบคุมสภาวะโดยลดอุณหภูมิลงอย่างช้าๆ จะ

กระทั่งการเกิดผลึกสมบูรณ์ ส าหรับขั้นตอนการชะ ผ่านตัวท าละลายลงในคอลัมน์ในขณะที่เพิ่ม

อุณหภูมิขึ้นอย่างช้าๆ TREF สามารถแบ่งกลไกได้สองส่วน ตามที่แสดงไว้ในภาพที่ 2.3 
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ภาพที่ 2.3 กลไกการแยกด้วยเทคนิค TREF 

ขั้นตอนการเกิดผลึก ต้องละลายสารในตัวท าละลายที่เหมาะสมที่อุณหภูมิสูง บรรจุ

สารละลายลงในคอลัมน์ที่บรรจุตัวรองรับเฉื่อยเอาไว้ เช่น ทราย กลาสบีด ซิลิกาเจล ฯลฯ แล้วลด

อุณหภูมิลงเพื่อปล่อยให้สารตกผลึกลงบนตัวรองรับเฉื่อยเป็นชั้นๆ ตามความสามารถในการตกผลึก

ของสารนั้นๆ สารที่ตกผลึกได้เร็วที่สุดจะอยู่ที่ชั้นในสุด ขณะที่สารที่ตกผลึกได้ช้ากว่าจะอยู่ในชั้นถัด

ออกมา ขั้นตอนนี้เป็นขั้นตอนที่ส าคัญมาก จะต้องลดอุณหภูมิลงอย่างช้าๆ เพื่อให้สารเกิดผลึกได้

สมบูรณ์ที่สุด  

ขั้นตอนที่สองคือขั้นตอนการชะ ค่อยๆ เพิ่มอุณหภูมิของคอลัมน์ขึ้นพร้อมกับการ

ผ่านตัวท าละลายลงในคอลัมน์ เพื่อให้ผลึกสารที่มีการละลายสูงสุดซึ่งอยู่ชั้นนอกสุดละลาย แล้วถูกชะ

ออกจากคอลัมน์เป็นอันดับแรก สารที่มีความสามารถในการละลายต่ ากว่าซึ่งอยู่ในชั้นถัดไปด้านในจะ

ถูกชะออกมาทีหลังตามล าดับตามอุณหภูมิที่เพิ่มขึ้น  

2.8 งานวิจัยที่เกี่ยวข้อง 

2.8.1 การแยกองค์ประกอบของไข 

Antonio de Lucas และคณะ [32] ศึกษาการแยกแอลกอฮอล์สายยาวจากไขอ้อย

โดยการสกัดด้วยคาร์บอนไดออกไซด์ยิ่งยวด 
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Zaky และคณะ [33] รายงานการเปลี่ยนแปลงเกรดของไขพาราฟิน โดยเปรียบเทียบ

ระหว่าง 2 เทคนิค คือ เทคนิคการสกัดและเทคนิคการตกผลึกในกรณีการแยกน้ ามันออกจากไข 

พบว่าเทคนิคการตกผลึกเป็นเทคนิคที่เหมาะสมส าหรับการแยกพาราฟิน 

A.Yasantha และคณะ [34] ศึกษาการแยกไขออกจากฟางข้าวทริทิเคลีโดยใช้

คาร์บอนไดออกไซด์ยิ่งยวดและการสกัดด้วยเฮกเซน สภาวะที่ใช้สกัดด้วยคาร์บอนไดออกไซด์ยิ่งยวด

คือ ที่อุณหภูมิ 70 องศาเซลเซียส อัตราการไหล 50 กรัม/นาที ที่ความดัน 250 300 350 และ 400 

บาร์ เป็นเวลา 90 นาที สามารถสกัดไขฟางข้าวทริทิเคลีได้ส าเร็จโดยการสกัดด้วยคาร์บอนไดออกไซด์

ยิ่งยวด โดยมีองค์ประกอบหลักคือ กรดไขมัน แอลกอฮอล์ไขมัน สเตอรอล ไฮดรอกซิลเบตา-ไดคีโทน 

อัลเคน และเบตา-ไดคีโทน 

การแยกไขด้วยเทคนิคการสกัดจะต้องใช้ความดันสูงและมีราคาสูง ไขที่มีโครงสร้าง

โมเลกุลเหมือนกันไม่สามารถถูกแยกได้ด้วยเทคนิคนี้ 

M. Chantdat และคณะ [35] ศึกษาการแยกไขน้ ามันร าข้าวด้วยการตกผลึกล าดับ

ส่วนโดยใช้เฮกเซนเป็นตัวท าละลาย สามารถแยกไขออกได้เป็น 4 ส่วน ที่อุณหภูมิ 20 30 40 และ 50 

องศาเซลเซียส ตามล าดับ องค์ประกอบหลักของไขร าข้าวคือส่วนที่ 40 องศาเซลเซียส (29.64%) 

การแยกองค์ประกอบของไขธรรมชาติที่มีส่วนผสมที่หลากหลายสามารถบอกได้เพียง

การกระจายของน้ าหนักในแต่ละส่วน ยากที่จะแยกและท าให้ได้องค์ประกอบที่บริสุทธิ์ แต่ละส่วนที่

แยกออกมาได้จึงยังคงเป็นสารที่ผสมกันอยู ่

2.8.2 การตกผลึกของไข 

Rizwana และคณะ [36] ศึกษาการแยกแวกซ์เอสเทอร์ออกจากเมล็ด A. pavonin 

ด้วยเทคนิคการตกผลึก ในขั้นแรก แยกน้ ามันออกจากเมล็ด A. pavonin โดยการสกัดด้วยเฮกเซน ท า

การตกผลึกไขที่ต้องการโดยละลายในอะซีโตนร้อนแล้วกรองเพื่อให้ได้ผลึก ยืนยันผลึกด้วยเทคนิค 

FTIR และ GC พบว่าผลึกที่แยกได้นั้นเป็นของผสม โดยองค์ประกอบหลักคือแวกซ์เอสเทอร์ความยาว 

C34-C48 และแอลกอฮอล์ไขมันยาว C14-C28  

ปี 2007 Mimma [37] ศึกษาองค์ประกอบของน้ ามันส าหรับบริโภค โครงสร้างไขมัน

หลายชนิดในผลิตภัณฑ์อาหารถูกศึกษาโดยการตกผลึก โครงสร้างของไตรกลีเซอร์ไรด์ประกอบด้วย
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กรดไขมันอิ่มตัวที่พบมี 3 ลักษณะ คือ โครงสร้างแบบตาข่าย (network) แขวนลอย (suspension) 

และอีมัลชัน (emulsion) ขึ้นอยู่กับอัตราส่วนความเข้มข้นของไขมัน อีมัลชันและแขวนลอยจะมี

ลักษณะ เป็นอนุภาคเล็กๆ กระจายอยู่ในส่วนเนื่อเดียว (continuous phase) Schaink และ Van 

Malssen [37] ศึกษาความแตกต่างของรูปร่างและขนาดผลึกของไขที่เป็นไปตามอัตราส่วนของกรด

ไขมันและไขมันแอลกอฮอล์ งานนี้ใช้กรดสเทียริกและสเทียริลแอลกอฮอล์ในอัตราส่วนต่างๆ 

โครงสร้างผลึกของกรดสเทียริกพบมีลักษณะแบบแผ่น ที่อัตราส่วนกรดไขมันต่อไขมันแอลกอฮอล์ 1:1 

จะพบว่าเกิดผลึกมีลักษณะแบบเข็ม ขนาดเล็ก รูปร่างของผลึกสามารถเปลี่ยนได้ตามองค์ประกอบใน

โครงสร้างของไข  

ปี 2003 Martini และ Anon [38] ศึกษาการตกผลึกของไขน้ ามันดอกทานตะวัน

และพฤติกรรมการละลายของของไขบริสุทธิ์และการเตรียมสารละลายของแวกซ์ที่ความเข้มข้นต่างๆ 

เปรียบเทียบไดอะแกรมการละลายของผลึกไขบริสุทธิ์ที ่35 องศาเซลเซียสเซลเซียส ระหว่างอัตราการ

เย็นตัวช้า (1 องศาเซลเซียสเซลเซียส/นาที) และเย็นตัวเร็ว (2 องศาเซลเซียสเซลเซียส/นาที)  เทอโม

แกรมการหลอมเหลวของตัวอย่างที่เย็นตัวเร็วจะมีพีคที่กว้าง ส่วนตัวอย่างที่เย็นตัวช้าจะมีลักษณะพีค

แคบ ผลึกสารตัวอย่างที่อุณหภูมิต่ าจะมีจุดหลอมเหลวต่ า นี่แสดงว่าอัตราการเย็นตัวส่งผลต่อ

พฤติ กรรมการตกผลึก  ปั จจั ยส าคัญของการตกผลึก ไขคื อความ เข้ มข้ นที่ แตกต่ า งกัน 

(supersaturation) และ Tc ซึ่งส่งผลต่อการตกผลึกที่อุณหภูมิต่างกันและพฤติกรรมการหลอมเหลว

ของไข ศึกษาค่า Activation free energies of nucleation (∆Gc) เพื่อท าความเข้าใจขั้นตอนการ

เกิดนิวเคลียสและวัดเวลาการเหนี่ยวน า ( induction time) ในการเกิดผลึกของไขน้ ามันดอก

ทานตะวัน 

2.8.3 การศึกษาองค์ประกอบของไขร าขา้วและแวกซ์เอสเทอรข์องไขร าข้าว 

มีงานวิจัยค่อนข้างน้อยที่ศึกษาเกี่ยวกับไขร าข้าวหรือแวกซ์เอสเทอร์ของไขร าข้าว

จากน้ ามันร าข้าว ปี 1953 Cousin และคณะ [39] รายงานว่าถังตกตะกอนของน้ ามันร าข้าวเป็นแหล่ง

ของไข พวกเขาท าไขร าข้าวนั้นให้บริสุทธิ์โดยการละลายไขในถังตกตะกอนด้วยเฮกเซน อะซีโตน ไอโซ

โพรพานอล และไดเอทิลอีเทอร์ แล้วกรองส่วนที่ตกตะกอนนั้นใน 5 สภาวะ ปริมาณไขที่ได้อยู่ในช่วง 

8.3–13.7% แม้ว่าปริมาณแวกซ์ในงานนี้จะมีซอฟท์แวกซ์รวมอยู่ด้วยและไม่ได้มีการวิเคราะห์
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องค์ประกอบของมัน แต่งานนี้ก็ได้ช่วยให้เข้าใจถึงตัวท าละลายที่เหมาะสมส าหรับการท าให้ได้แวกซ์ที่

บริสุทธิ์  

มีการศึกษาองค์ประกอบของไขร าข้าวดิบในงานวิจัยของ Yoon และ Rhee [40] ใน

ปี 1982 ด้วยเทคนิค TLC และ GC พวกเขาใช้เมทิลเอทิลคีโตนในการก าจัดน้ ามัน และใช้ไอโซโพรพา

นอลในการตกผลึกไข พบว่ามีซอฟท์แวกซ์ (จุดหลอมเหลว 74 ˚C) และฮาร์ดแวกซ์ (จุดหลอมเหลว 

79.5 ˚C) ในน้ ามันเนื่องจากจุดหลอมเหลวของมัน ปริมาณของไฮโดรคาร์บอน แอลกอฮอล์ไขมัน และ

กรดไขมันเท่ากับ 5.6 3.9 และ 0.6% ส าหรับฮาร์ดแวกซ์ และ 1.2 4.0 และ 1.0% ส าหรับซอฟท์

แวกซ์ ตามล าดับ องค์ประกอบหลักของฮาร์ดแวกซ์คือแอลกอฮอล์ไขมันอิ่มตัวความยาว 24 26 และ 

30 คาร์บอน กรดไขมันอิ่มตัวความยาว 22 24 และ 26 คาร์บอน และอัลเคนความยาว 29 และ 30 

คาร์บอน ในขณะที่ซอฟท์แวกซ์มีองค์ประกอบหลักคือแอลกอฮอล์ไขมันอิ่มตัวยาว 24 และ 30 

คาร์บอน กรดไขมันอิ่มตัวยาว 16 และ 26 คาร์บอน และอัลเคนยาว 21 และ 29 คาร์บอน อย่างไรก็

ตามในงานวิจัยนี้ไม่ได้หาองค์ประกอบของอัลคิลเอสเทอร์จากความยาวสายโซ่ ทั้งสองมุ่งไปที่การแยก

แวกซ์ออกจากน้ ามันร าข้าวและวิเคราะห์องค์ประกอบของแวกซ์เอสเทอร์ที่ถูกไฮโดรไลซ์  

ปี 1988 Belavadi และ Browmick [7] ศึกษาการตกตะกอนในถังน้ ามันร าข้าวดิบ 

แล้วเปรียบเทียบองค์ประกอบของไขที่ผ่านและไม่ผ่านการไฮโดรไลซ์  พวกเขาสกัดน้ ามันร าข้าวด้วย

ปิโตรเลียมอีเทอร์ แยกไขออกด้วยการตกผลึกในไอโซโพรพานอล แล้วเปรียบเทียบองค์ประกอบของ

ส่วนที่ไม่ละลายในไอโซโพรพานอล (IIF, 0.83% ของน้ ามัน) ด้วยเทคนิค TLC GC และคอลัมน์โครมา

โทรกราฟีที่มีซิลิก้าเจล ทั้งก่อนและหลังปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส พวกเขาพบส่วนฮาร์ดและซอฟท์แวกซ์

จากเทคนิคคอลัมน์โครมาโทรกราฟีของ IIF ก่อนไฮโดรไลซ์ ในส่วนปิโตรเลียม:เบนซีน (1:1) กับส่วน

เอทิลอะซีเตดมีจุดหลอมเหลวเท่ากับ 70.74 องศาเซลเซียส (33.9%) และ 62.64 องศาเซลเซียส 

(13.3%) ตามล าดับ แต่พวกเขาไม่ได้ชะส่วนที่ไม่หลอมในเตาอบที่ 300 องศาเซลเซียส (52.9%) ซึ่ง

ผู้วิจัยคาดว่าเป็นแอลกอฮอล์ ดังนั้น พวกเขาจึงไม่ได้จัดเตรียมการสนับสนุนส าหรับการแต่งตั้งนี้ 

หลังจากการไฮโดรไลซ์อัลคาไลน์ องค์ประกอบของ IIF มีส่วนที่ไม่เกิดปฏิกิริยาสะพอนิฟิเคชันที่ไม่

สามารถตรวจสอบความยาวสายโซ่ได้ 40.41% ส่วนที่ไม่ละลายในอีเทอร์ที่ผู้เขียนไม่ได้พูดถึง 16.47% 

และส่วนที่ละลายในอีเทอร์ซึ่งเป็นกรดไขมัน 25.59% IIF ส่วนที่ไม่เกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซ์ไม่ได้น ามา

ท าการวิเคราะห์ ผู้เขียนบอกว่ามีเอสเทอร์ 33% เพียงอย่างเดียวเท่านั้นที่ปรากฏใน IIF และผลจาก IR 
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บอกว่าเป็นอโรมาติก เช่น สเทอรอลเอสเทอร์ พวกเขาใช้ระบบตัวท าละลายอย่างง่ายส าหรับเทคนิค

คอลัมน์โครมาโทรกราฟี อย่างไรก็ตามงานวิจัยของพวกเขาไม่ได้ศึกษาองค์ประกอบของแวกซ์เอส

เทอร์ใน IIF 

Ito และคณะ ในปี 1983 [3] ศึกษาองค์ประกอบของแวกซ์เอสเทอร์ในน้ ามันร าข้าว

โดยวิธีที่แตกต่างจากงานวิจัยด้านบน พวกเขาไม่ได้ใช้ตะกอนในน ามันร าข้าวเป็นสารตั้งต้น พวกเขา

สกัดน้ ามันโดยรวม (12% ของร าข้าว) จากร าข้าวด้วยคลอโรฟอร์ม:เมทานอล ในอัตราส่วน 2:1 และ

บิวทานอลที่อิ่มไปด้วยน้ า และใช้ซิลิก้าเจลคอลัมน์โครมาโทกราฟีเพื่อแยกไขมันธรรมชาติ (91% ของ

น้ ามันทั้งหมด) ไกลโคลิพิด (4%) ฟอลโฟลิพิด (5%) ส่วนของน้ ามันธรรมชาติน ามาลงคอลัมน์อีกครั้ง

เพื่อแยกส่วนไข (9.5% ของไขมัน) ของสเทียริลเอสเทอร์ อัลคิลเอสเทอร์สายยาว และอัลคิลเอสเทอร์

สายสั้น ด้วยอัตราส่วน 8:1:1 พวกเขาใช้เทคนิค TLC และ GC เพื่อวิเคราะห์องค์ประกอบซึ่งดี

เทียบเท่ากับการวิเคราห์ด้วยเทคนิค IR และยืนยันอัลคิลเอสเทอร์สายโซ่สั้น 15-20 คาร์บอน และสาย

ยาว 38-58 คาร์บอน องค์ประกอบหลักของสเทียริลเอสเทอร์คือ ลิโนลีอิล ซิโทสเทอรอล (linoleoyl 

sitosterol) Garcia และคณะ (1996) [32] ใช้คาร์บอนไดออกไซด์ยิ่งยวด (SC-CO2) ส าหรับสกัด

น้ ามันร าข้าวและไขร าข้าว และเปรียบเทียบกับเทคนิคการสกัดแบบซ็อกเล็ต พวกเขาตรวจสอบ

องค์ประกอบของกรดไขมัน (C14-C34) และไขมันแอลกอฮอล์ (C22-C34) จากสารสกัดน้ ามันร าข้าวใน

แต่ละเทคนิค การสกัดด้วย SC-CO2 ดูเหมือนกับว่าจะสกัดกรดไขมันสายยาวได้มากกว่าการสกัดด้วย

เฮกเซน อย่างไรก็ตาม พวกเขาไม่ได้แยกไขร าข้าวออกจากน้ ามันร าข้าว ดังนั้นจึงเป็นการยากที่จะบอก

ว่า การสกัดด้วย SC-CO2 ได้ผลดีมากกว่า นอกจากนั้นน้ ามันที่ได้จากการสกัดด้วย SC-CO2 ยังได้

ปริมาณต่ ากว่าการสกัดด้วยเฮกเซน  

ปี 2005 Vali และคณะ [22] ศึกษากระบวนการเตรียมไขร าข้าวเกรดอาหารและ

ตรวจสอบองค์ประกอบของมัน พวกเขามีสารตั้งต้นเป็นตะกอน 5 ชนิดที่ได้จากน้ ามันร าข้าวดิบด้วย

เทคนิค Soxhlet (เฮกเซน) และได้รับแวกซ์เอสเทอร์ที่มีความบริสุทธิ์สูง (>99%) หลังจากขจัดน้ ามัน

ออกด้วยเฮกเซนและไอโซโพรพานอลและฟอกขาวด้วยโซเดียมบอโรไฮไดรด์เพื่อก าจัดยางเหนียวที่มี

องค์ประกอบส่วนใหญ่คือกรดไขมันอิสระ แอลกอฮอล์ และอัลดีไฮด์ สีน้ าตาลและกลิ่นหืนเป็น 2 

อุปสรรคหลักๆ ที่เกิดกับการใช้งานไขร าข้าว สาเหตุหลักที่ท าให้ไขร าข้าวมีสีและกลิ่นที่ไม่น่าน าไปใช้

งาน คือ ยางเหนียว (primary resinous matter) ซึ่งเป็นส่วนที่มีลักษณะเหมือนสีย้อม สามารถก าจัด
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ยางเหนียวนี้ได้ด้วย โซเดียมบอโรไฮไดรด์ โดยใช้เป็นตัวฟอกขาวในตัวท าละลายไอโซโพรพานอล ไอโซ

โพรพานอลเป็นตัวท าละลายที่มีประสิทธิภาพส าหรับปฏิกิริยารีดิวซ์ด้วยโซเดียมบอโรไฮไดร์ เพราะมัน

เป็นตัวท าละลายที่ไม่ดีส าหรับแวกซ์เอสเทอร์สายโซยาวที่อุณหภูมิห้อง มีราคาถูก จุดเดือดอยู่สูงกว่า

จุดหลอมเหลวของไข และจุดเดือดของมันยังต่ าเพียงพอที่จะก าจัดออกจากไขได้ง่าย นอกจากนี้ไอโซ

โพรพานอลยังมีความเป็นพิษต่ ากว่าตัวท าละลายกลุ่มคลอริเนตและอะโรมาติก การแยกทางเคมีด้วย

ปฏิกิริยาออกซิเดชันในงานก่อนนี้ก็เป็นปฏิกิริยารุนแรง และอาจส่งผลต่อโครงสร้างทางเคมีของไขได้  

ผลของมันท าให้สามารถแยกยางเหนียวออกจากไขร าข้าวได้ การวิเคราะห์ด้วยเทคนิค TLC และ GC 

แสดงว่าไขร าข้าวมีองค์ประกอบหลักคือของผสมอัลคิลเอสเทอร์ของกรดไขมันยาว 22 และ 24 

คาร์บอน กับอะลิฟาติกแอลกอฮอล์ยาว 24-40 คาร์บอน โดยตัวหลักคือกรดไขมันและแอลกอฮอล์

ไขมันยาว 24 และ 30 คาร์บอน ตามล าดับ ส่วนที่เป็นแอลกอฮอล์ของแวกซ์เอสเทอร์มีปริมาณของ

แอลกอฮอลไ์ขมันของโซ่กิ่งและแอลกอฮอล์เลขคู่อยู่ด้วย อย่างไรก็ตามอาจจะต้องมีการสกัดซ้ าหลายๆ 

ครั้งเพ่ือให้ได้แวกซ์เอสเทอร์ที่บริสุทธิ์สูงตามต้องการ 

ปี 2006 Gunawan และคณะ [41] ศึกษาครอบคลุมองค์ประกอบของแวกซ์เอส

เทอร์ในไขร าข้าวที่แยกออกจากน้ ามันร าข้าวด้วยกระบวนการ winterization ด้วยอะซีโตน คอลัมน์

โครมาโทกราฟี และ TLC พวกเขารายงานว่า สเทียริลเอสเทอร์และอัลคิลเอสเทอร์นับเป็น 4.0% ของ

น้ ามันร าข้าวดิบโดยมีสเทียริลเอสเทอร์ 2.8-3.2% และมีแวกซ์เอสเทอร์ 1.2-1.4% เทคนิค GC-MS 

บอกได้ว่ากรดไขมันหลักในส่วนสเทียริลเอสเทอร์คือ กรดลิโนเลอิก (linoleic acid) และกรดโอเลอิก 

( oleic acid) แ ล ะ มี ส เ ท อ ร อ ล คื อ  campesterol stigmasterol sitosterol stigmastenol 

citostadienol cycloartenol และ cycloartanol อัลคิลเอสเทอร์จากน้ ามันร าข้าวมีทั้งคาร์บอนเลข

คู่และเลขคี่อยู่ในช่วงระหว่าง 44-64 คาร์บอน โดยองค์ประกอบหลักของอัลคิลเอสเทอร์อิ่มตัวคือ 

กรดไขมันยาว 22 และ 24 คาร์บอน และแอลกอฮอล์ไขมันยาว 24-40 คาร์บอน โดยมีองค์ประกอบ

หลักคือกรดไขมันยาว 24 กับแอลกอฮอล์ไขมันยาว 30 

2.8.4 การประยุกต์ใช้เทคนิค TREF 

ปี 1988 Kulin และคณะ [42] ศึกษาการแยก LDPE โดยใช้เทคนิค TREF ควบคู่กับ

การแยกแบบ liquid-liquid separation สามารถแยก LDPE ออกจากกันได้โดยอาศัยความต่างของ

โซ่กิ่งแบบสั้นและโซ่กิ่งแบบยาว ผลการทดลองพบว่ากลไกการแยกของเทคนิค TREF ขึ้นอยู่กับโซ่กิ่ง
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สายสั้น ในขณะที่เทคนิค liquid-liquid กลไกการแยกนั้นขึ้นอยู่กับน้ าหนักโมเลกุล อย่างไรก็ตาม

เทคนิค TREF มีข้อจ ากัดคือการแยกโซ่กิ่งชนิดยาวนั้นได้ผลที่ไม่ดี เนื่องจากโซ่กิ่งสายยาวท าให้

ความสามารถในการเกิดผลึกมีน้อย 

Monrabal และ Gabriela [43] [44] ศึกษาองค์ประกอบของโพลิโอเลฟินส์ผสมด้วย

เทคนิค TREF เทคนิค Crystaf และ DSC โดยเปรียบเทียบประสิทธิภาพของแต่ละเทคนิค ผลการ

ทดลองพบว่าการแยกด้วยเทคนิค TREF สามารถแยกพอลิโอเลฟินส์ที่มีองค์ประกอบของโซ่กิ่งที่

แตกต่างกันได้ แต่ข้อเสียของเทคนิคนี้คือใช้เวลานาน และประสิทธิภาพจะไม่ดีเมื่อใช้กับพอลิโอ

เลฟินส์ที่มีโซ่กิ่งมากที่อุณหภูมิการชะต่ า เทคนิค Crystaf ใช้เวลาในการวิเคราะห์น้อยกว่า แต่มีข้อเสีย

ส าหรับการแยกพอลิโพรพิลีน เนื่องจากต้องใช้ความเย็นมาก การแยกพอลิโอเลฟินส์ด้วยเทคนิค DSC 

เกี่ยวข้องกับคุณสมบัติเชิงกลหรือกรรมวิธี เส้นกราฟการหลอมเหลวขึ้นอยู่กับน้ าหนักและความร้อน

แฝงของการหลอมเหลวของพอลิเมอร์ การศึกษาการแยกพอลิเมอร์ผสมทั้ง 3 วิธีจะเหมาะสมกับพอลิ

โพรพิลีนเมื่อใช้ความเย็นมาก 

ปี 2000 P. Viville และคณะ [45] ศึกษาโครงสร้างโมเลกุลของพอลิโพรพิลีนที่มี

ความแตกต่างของการจัดต าแหน่งของหมู่แทนที่ (tacticity) คือ PP1 และ PP2 ที่ผลิตจากไซเกลอร์-

แนททา คะตะลิสต์ในระบบที่แตกต่างกัน พวกเขาศึกษาสภาวะของเทคนิค TREF พบว่าการค่อยๆ 

เพิ่มอุณหภูมิการชะอย่างช้าๆ แต่ละส่วนจะถูกแยกออกตามไอโซแทคติกและความสามารถในการเกิด

ผลึก และพบว่า PP2 มีอิลาสติกโมดูลลัสมากกว่า PP1 การแยกด้วยเทคนิค TREF ขึ้นอยู่กับ

ความสามารถในการตกผลึกของแต่ละพอลิเมอร์ ส่วนที่มีการจัดต าแหน่งของหมู่แทนที่ต่ าและมี

ความสามารถในการเกิดผลึกต่ าไม่สามารถแยกได้ด้วยเทคนิคนี ้

ปี 2001 Junting และคณะ [46] ศึกษาการแยกองค์ประกอบของโอเลฟินส์คือพอลิ

เอทิลีนและพอลิโพรพิลีน พอลิเมอร์เหล่านี้มีลักษณะกึ่งผลึก และมีการกระจายตัวของโมเลกุลที่มีโซ่

กิ่ง ซึ่งส่งผลต่อสภาพการละลายได้ ปัจจัยส าคัญของเทคนิค TREF คือความสามารถในการตกผลึก มี

การศึกษาทั้งแบบตัวท าละลายชนิดเดียวและตัวท าละลายผสม ในกรณีการเพิ่มความเป็นผลึกของพอ

ลิเมอร์ ส่วนที่เป็นของแข็ง LLDPE และโคมอนอเมอร์ ตัวท าละลายที่ใช้คือ 1-บิวทีน 1-เฮกซีน และ

ออกเทน พวกเขาพบว่า พอลิเมอร์ที่มีความสามารถในการเกิดผลึกสูงจะต้องใช้อุณหภูมิในการชะสูง

กว่าพอลิเมอร์ที่มีมีความสามารถในการเกิดผลึกต่ า สามารถแยก HDPE ออกจาก LDPE ตามความ
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แตกต่างของความยาวสายโซ่กิ่ง HDPE มีความสามารถในการตกผลึกสูงกว่า LDPE จึงใช้อุณหภูมิใน

การชะสูงกว่า ส่วนอะแทกติก PP และ ไอโซแทคติก PP จะถูกแยกออกจากกันด้วยความแตกต่างด้าน

การจัดต าแหน่งของหมู่แทนที่ อะแทคติกไอโซเมอร์มีมอนอเมอร์อยู่ในต าแหน่งตรงกันข้ามจะท าให้

เกิดผลึกได้น้อยกว่าไอโซแทคติก ตามภาพที่ 2.4 การมีหมู่เมทิลอยู่ที่ด้านเดียวกันของสายโซ่ ท าให้ไอ

โซแทคติก PP มีความสามารถในการตกผลึกมากที่สุดจึงถูกชะออกทีหลังที่อุณหภูมิการชะสูงที่สุด 

พวกเขาสรุปว่าเทคนิค TREF สามารถใช้เพื่อแยกพอลิเมอร์ที่มี่มวลโมเลกุลเท่ากันเหล่านี้ได้โดยอาศัย

ความแตกต่างของความสามารถในการตกผลึกที่อุณหภูมิต่างกัน 

 

ภาพที่ 2.4 โครมาโทแกรมแสดงผลการแยกพอลิโอเลฟินส์ด้วยเทคนิค TREF 

นอกจากนี้ ปฏิกิริยาพอลิเมอร์ไรเซชันของเอทิลีนและโพรพิลีนจาก MgCl2 โดยมี 

TiCl4 ผลิตภัณฑ์ที่ได้สามารถแยกออกได้ด้วยเทคนิค TREF แต่ละส่วนที่แยกได้น าไปทดสอบด้วย

เทคนิค DSC ผลที่ได้คือผลิตภัณฑ์ที่ได้จากปฏิกิริยาพอลิเมอร์ไรเซชันของเอทิลีนและโพรพิลีนมี 4 

ช นิ ด คื อ  random copolymer, multiple-block copolymer, ethylene-predominant 

copolymer และ ethylene-propylene block copolymer เทคนิค TREF สามารถแยกโคพอลิ

เมอร์เหล่านี้ได้โดยอาศัยความแตกต่างของความสามารถในการตกผลึก สามารถใช้การวิเคราะห์สมบัติ

ทางความร้อนเพื่อพิสูจน์ลักษณะผลึกของแต่ละองค์ประกอบที่แตกต่างกันได้  

ปี 2002 Hongbin และคณะ [47] ศึกษาการกระจายของไอโซแทคติกพอลิโพรพิลีน

โดยใช้เทคนิค TREF และ SEG งานวิจัยน้ีใช้พอลิโพรพิลีนที่มีน้ าหนักโมเลกุล 380,000 และ 403,000 

พบว่าน้ าหนักโมเลกุลที่สูงท าให้ความสามารถในการตกผลึกสูงขึ้นด้วย อัตราการตกผลึกด้วยความ
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ร้อนของไอโซแทคติก PP ขึ้นอยู่กับอุณหภูมิที่สูงขึ้น แม้ว่าการมีส่วนที่มีน้ าหนักโมเลกุลต่ าและการ

กระจายของไอโซแทคติกที่แตกต่างกันสามารถช่วยเพิ่มการเกิดนิวเคลียสในการตกผลึกของไอโซแท

คติก PP ได้  

ปี 2005 Samoth และคณะ [31] พบว่าการแยกพอลิเมอร์ด้วยเทคนิค TREF ใช้

เวลานานเป็นพิเศษในช่วงขั้นตอนการตกผลึก ปัญหานี้สามารถแก้ไขได้ด้วยการใช้ตัวท าละลายผสม

และที่ความเข้มข้นแตกต่างกัน ตัวอย่างเช่น 1-บิวทีน 1-เฮกซีน และ 1-ออกทีน ผลที่ได้คือเวลาในการ

วิเคราะห์ขึ้นอยู่กับความแรงของตัวท าละลายในขั้นตอนการตกผลึก และความมีขั้วของตัวท าละลาย

ในขั้นตอนการชะ การใช้ตัวท าละลายผสมสามารถช่วยลดเวลาในการแยกด้วยเทคนิคนี้ได้ เทอโมแก

รม DCS ของแต่ละส่วนที่แยกได้จากตัวท าละลายผสม จะมีอัตราการตกผลึกเพิ่มขึ้น ต้องใช้อุณหภูมิ

การชะสูงขึ้น พีคการหลอมเหลวคมชัด และอุณหภูมิของกราฟการหลอมเหลวจะเลื่อน (shift) ไปสู่จุด

ที่สูงขึ้น 

ปี 2001 Zhang และคณะ [48] ใช้เทคนิค TREF และ DSC เพื่อศึกษาการกระจาย

ของโครงสร้างโมเลกุลที่ส่งผลต่อพฤติกรรมการตกผลึกและการหลอมเหลว โดยใช้โคพอลิเมอร์ที่

สังเคราะห์ด้วยไซเกลอร์-แนททา คะตะลิสและเมทัลโลซีน ซึ่งมีความแตกต่างที่โครงสร้าง คือ short 

chain branching (SCB) และ methylene sequence length (MSL) ปัจจัยหลักของการวิเคราะห์

ด้วยเทคนิค TREF คือคุณสมบัติทางกายภาพของโคพอลิเมอร์ ซึ่งขึ้นอยู่กับจ านวนและการกระจายตัว

ของ SCB ผลการวิเคราะห์ด้วยเทคนิค TREF พบว่าพอลิเมอร์ที่ผลิตจากไซเกลอร์-แนททา คะตะลิสต์

ปรากฎการกระจาย 2 กลุ่มใหญ่ๆ ของ SCB ส่วนโคพอลอเมอร์ที่ได้จากเมทัลโลซีนจะให้การกระจาย

ของ SCB อย่างแคบๆ การพิจารณาด้วยเทคนิค TREF ขึ้นอยู่กับการหลอมเหลวและการตกผลึกจาก

การกระจายตัวที่แตกต่างกันใน SCB และ MSL 

ปี 2011 Ramnath และคณะ [49] ศึกษาการกระจายน้ าหนักโมเลกุลและการ

กระจายโซ่กิ่งของพอลิเอทิลีนที่เป็นผลมาจากระบบคะตะลิสโดยแยกด้วยเทคนิค TREF และ GPC 

งานวิจัยน้ีศึกษาโครงสร้างและปริมาณโซ่กิ่งของ LLDPE การกระจายความยาวของ LLDPE นี้สามารถ

ยืนยันได้ด้วยเทคนิค TREF  

ปี 2012 Taveeporn [50] ใช้เทคนิค TREF เพื่อแยกองค์ประกอบของไขสังเคราะห์ 

คือ สเทียริล สเทียเรท (stearyl stearate) สเทียริล พาลมิเทท (stearyl palmitate) สเทียริล เด
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คานอเอท (stearyl decanoate) สเทียริล ลิโนลิเอท (stearyl linoleate) และสเทียริล โอลีเอท 

(stearyl oleate) เขารายงานว่าสเทียริล ลิโนลิเอท มีสภาพการละลายเหมือนกับสเทียริลโอลิเอท ไข

สังเคราะห์ทั้งสองจึงไม่สามารถแยกออกจากกันได้ด้วยเทคนิคนี้ สเทียริล สเทียเรท และ สเทียริล พาล

มิเทท ก็เช่นเดียวกัน ดังนั้นเขาจึงเลือกสเทียริล โอลิเอท สเทียริล พาลมิเทท และสเทียริล เดคานอ

เอท ส าหรับการแยกในครั้งน้ี โดยพบว่าสภาวะการแยกที่เหมาะสมคือ ใช้ทรายขนาด 510 ไมโครเมตร 

เป็นตัวรองรับเฉื่อย และมีไอโซโพรพานอลเป็นตัวท าละลาย สภาวะนี้สามารถแยกไขสังเคราะห์ทั้งส

เทียริล พาลมิเทท สเทียริล เดคานอเอท และสเทียริล โอลีเอท ออกจากกันได้ส าเร็จที่อุณหภูมิ 10 30 

และ 50 องศาเซลเซียสเซลเซียส ตามล าดับ โดยตัวรองรับเฉื่อยขนาดเล็ก  (510 ไมโครเมตร) มี

ประสิทธิภาพมากกว่าขนาดใหญ่ (710 ไมโครเมตร) แต่จะต้องด าเนินการแยก 2 ครั้ง โดยการแยกครั้ง

ที่สองเป็นการแยกที่ช่วงอุณหภูมิการชะแคบลง เพื่อแยกสเทียริล เดคานอเอท และสเทียริล โอลีเอท 

ออกจากกัน เมื่อเปรียบเทียบการแยกองค์ประกอบของไขสังเคราะห์ระหว่างเทคนิค TREF กับเทคนิค

การตกผลึกล าดับส่วน พบว่า TREF ให้ผลลัพท์ที่ดีกว่า  

  

ภาพที่ 2.5 กราฟแสดงผลการแยกไขสังเคราะห์ 3 ชนิด ด้วยเทคนิค TREF โดยใช้ตัวท าละลายไอ
โซโพรพานอล และมีทรายขนาด 510 ไมครอน เป็นตัวรองรับเฉื่อย;  



 

 

บทที่ 3 
วิธีการทดลอง 

3.1 เครื่องมือและอุปกรณ ์

1. คอลัมน์ขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางภายใน 1.35 ซม. เส้นผ่านศูนย์กลางภายนอก 2.20 ซม. 

ความยาวคอลัมน์ 61.50 ซม. จาก NK Laboratory 

2. อ่างน้ าร้อน ยี่ห้อ memmert 

3. ปั้มน้ าร้อน ยี่ห้อ WILO 

4. แผ่น TLC ขนาด 20×20 ซม. ขนาดอนุภาค 250 ไมครอน จาก Merck 

5. เครื่อง Nuclear Magnetic Resonance Spectroscopy (1H-NMR): Varian Mercury 

400 MHz 

6. เครื่อง Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR): Model Impact 410 ; 

Nicolet 

7. เครื่อง Gas Chromatography (GC): Shimadzu; GC 2010 

3.2 ไขวัตถุดิบและสารเคม ี

1. ไขร าข้าวดิบได้จากขั้นตอนการแยกไขออกจากน้ ามันของบริษัท น้ ามันบริโภคไทย จ ากัด 

ผู้ผลิตน้ ามันร าข้าวตรา คิง  

2. ซิลิกาเจล (ขนาด 0.06-0.20 มิลลิเมตร) จาก Merck 

3. เฮกเซน (analytical grade) จาก CARLO ERBA 

4. ไอโซโพรพานอล (analytical grade) จาก Merck 

5. เอทานอล (analytical grade) จาก Merck 

6. โพแทสเซียมเปอร์แมงกาเนต (analytical grade) จาก Merck 
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7. โพแทสเซียมไฮดรอกไซด ์ (analytical grade) จาก CARLO ERBA 

8. โพแทสเซียมไอโอไดร์ (analytical grade) จาก Merck 

9. โซเดียมไทโอซัลเฟต (analytical grade) จาก Merck 

10. กรดอะซีติก (analytical grade) จาก Merck 

11. กรดไฮโดรคลอริก (analytical grade) จาก Merck 

12. กรดซัลฟิวริก (analytical grade) จาก Merck 

13. เอทิล อะซีเตท (analytical grade) จาก CARLO ERBA 

14. คลอโรฟอร์ม (analytical grade) จาก Merck 

15. ฟีนอฟทาลีน (analytical grade) จาก Merck 

3.3 ตรวจสอบคุณสมบัติทางกาพของไขร าข้าว 

3.3.1 คุณสมบัติทางความร้อน (thermal property) 

วัดจุดหลอมเหลว (Tm) และอุณหภูมิการเกิดผลึก (Tc) ของไขด้วยเทคนิคดิฟเฟอเรน

เชียลสแกนนิงแคลอริมิเตอร์ (differential scanning calorimetry หรือ DSC) โดยใช้ตัวอย่าง 10-15 

กรัม ใส่ในถาดอะลูมิเนียมแล้วให้ความร้อนจนถึง 100 องศาเซลเซียส หลังจากนั้นท าให้เย็นตัวลงถึง 0 

องศาเซลเซียส แล้วให้ความร้อนจนถึง 100 องศาเซลเซียส อีกครั้ง โดยใช้อัตราการเปลี่ยนแปลง

อุณหภูมิทั้งหมดคือ 10 องศาเซลเซียส/นาที 

จะได้พีคของจุดหลอมเหลว อุณหภูมิการเกิดผลึก ความร้อนแฝงของการหลอมเหลว 

(∆Hm) และความร้อนแฝงของการเกิดผลึก (∆Hc) และค่าเฉลี่ยของพีคดูดพลังงานที่ได้จากค่า Tm 

3.3.2 หาสภาพละลายได้ (solubility) 

ละลายไขร าข้าวในตัวท าละลาย 5 ชนิด คือ เฮกเซน ไอโซโพรพานอล และตัวท า

ละลายผสมเฮกเซนกับไอโซโพรพานอล (ในอัตราส่วน 70:30 50:50 และ 30:70) ปริมาตร 20 

มิลลิลิตร ที่อุณหภูมิต่างๆ คือ 0 10 20 30 40 50 และ 60 องศาเซลเซียส กรองเพื่อแยกส่วนของแข็ง
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ที่มากเกินพอออกจากสารละลาย ชั่งน้ าหนักหลังจากระเหยตัวท าละลายออกแล้วบันทึกปริมาณไขร า

ข้าวที่สามารถละลายไดห้มดในตัวท าละลายแต่ละชนิด 

3.3.3 ศึกษาลักษณะสัณฐาน (Morphology) 

ศึกษาลักษณะของผลึกที่ได้จากงานวิจัยนี้ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่อง

กราด (scanning electron microscope หรือ SEM) โดยถ่ายภาพด้วยก าลังขยาย 100 และ 2000 

เท่า 

3.3.4 การวิเคราะหด์ว้ยเทคนิคธินเลเยอร์โครมาโทรกราฟ ี(Thin Layer 
Chromatography หรือ TLC) 

ละลายสารตัวอย่าง 20 มิลลิกรัม ในคลอโรฟอร์ม 1 มิลลิลิตร จุดสารตัวอย่างลงบน

แผ่น TLC แล้วจุ่มลงในระบบ เฮกเซน:เอทิล อะซีเตท:กรดอะซีติก (80:20:1 , โดยปริมาตร) แถบสาร

จะปรากฏหลังจากสเปรย์ด้วย 10% กรดซัลฟิวริกในเมทานอล แล้วน าแผ่น TLC ไปอบที่ 120 องศา

เซลเซียส เปรียบเทียบยืนยันจุดที่เกิดขึ้นกับจุดสารมาตรฐาน 

3.3.5 การวิเคราะหด์้วยเทคนิคโปรตอน-นิวเคลียร์แมกเนติกเรโซแนนซส์เปกโทรสโกป ี
(1H-Nuclear Magnetic Resonance Spectrometer หรือ 1H-NMR) 

ละลายสารตัวอย่างใน CDCl3 บันทึกด้วยเครื่อง Varian Mercury 400 MHz 

spectrometer โดยมีเททระเมทิลไซเลน (TMS) เป็นสารมาตรฐานภายใน 

3.3.6 การวิเคราะหด์้วยเทคนิคฟูเรียทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโทรสโกปี (Fourier 
Transform Infrared Spectroscopy หรือ FTIR) 

ตรวจสอบสเปกตรัมของแต่ละส่วนที่แยกได้ด้วยเครื่อง Nicolet Instruments 

Technologies, INC. WI, USA โดยบันทึกสเปกตรัมระหว่าง 400 cm-1 ถึง 4000 cm-1 
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3.3.7 การวิเคราะหด์้วยแก๊สโครมาโทกราฟีที่อุณหภูมิสูง (High Temperature Gas 
Chromatography) 

ละลายสารตัวอย่าง 10 มิลลิกรัม ในคลอโรฟอร์ม 1 มิลลิลิตร แล้วฉีดสารละลาย

ตัวอย่าง 1 ไมโครลิตร เข้าไปตรวจวิเคราะห์ด้วยเครื่องแก๊สโครมาโทกราฟฟีที่อุณหภูมิสูง ที่มี

เครื่องตรวจหาชนิด FID โดยสภาวะที่ใช้ส าหรับศึกษาแวกซ์เอสเทอร์ คือ 

คอลัมน์ DB-5HT (5%-phenyl)-methylpolysiloxan 

ความยาวคอลัมน ์ 15 เมตร 

เส้นผ่านศูนย์กลางคอลัมน ์ 0.32 มิลลิเมตร 

แก๊สตัวพา ไนโตรเจน 

อุณหภูมิคอลัมน์ เริ่มต้นที่ 80 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 20 วินาที 

แล้วเพิ่มอุณหภูมิไปที่ 380 องศาเซลเซียส ด้วย

อัตรา 15 องศาเซลเซียส/นาที และคงไว้ที่

อุณหภูมินี้ 40 นาที 

อุณหภูมิหัวฉีด 380 องศาเซลเซียส 

อุณหภูมิเครื่องตรวจวัด 380 องศาเซลเซียส 

Spilt ratio 1:50 

 

สภาวะที่ใช้ส าหรับศึกษาเมทิลเอสเทอร์ของกรดไขมัน คือ 

คอลัมน์ Select Biodiesel for FAME 

ความยาวคอลัมน ์ 30 เมตร 

เส้นผ่านสูนย์กลางคอลัมน์ 0.25 มิลลิเมตร 

แก๊สตัวพา ฮีเลียม 

อุณหภูมิหัวฉีด 290 องศาเซลเซียส 
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อุณหภูมิเครื่องตรวจวัด 300 องศาเซลเซียส 

อุณหภูมิคอลัมน์ เริ่มต้นที่อุณหภูมิ 210 องศาเซลเซียส คงไว้ที่

อุณหภูมินี้  12 นาที เพิ่มอุณหภูมิไปถึง 250 

องศาเซลเซียสด้วยอัตรา 20 องศาเซลเซียส/

นาที คงไว้ที่อุณหภูมินี้ 8 นาท ี

Split ratio 5:1 

 

กรณี แ อลกอฮอล์ ไ ขมั น ใ ช้ วิ ธี ส่ ง ต ร วจ วิ เ ค ร า ะห์ ด้ ว ย เ ทคนิ ค  GC-MS ที่

มหาวิทยาลัยสงขลานครินทร์ ด้วยสภาวะดังนี้ 

คอลัมน์ TR-5MS 

ความยาวคอลัมน ์ 30 เมตร 

เส้นผ่านศูนย์กลางคอลัมน ์ 0.25 มิลลิเมตร 

อุณหภูมิคอลัมน์ เริ่มต้นที่ 50 องศาเซลเซียส คงไว้ที่อุณหภูมินี้ 5 

นาที เพิม่อุณหภูมิไปถึง 180 องศาเซลเซียสด้วย

อัตรา 10 องศาเซลเซียส/นาที เพิ่มอุณหภูมิไปที่ 

320 องศา เ ซล เซี ย ส  ด้ ว ยอั ต ร า  5 องศ า

เซลเซียส/นาที และคงไว้ที่อุณหภูมินี้ 5 นาท ี

อุณหภูมิหัวฉีด 290 องศาเซลเซียส 

Spilt ratio 1:25 
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3.4 ตรวจสอบคุณสมบัติทางเคมีของไขร าข้าว 

3.4.1 หาค่าสะพอนิฟิเคชัน (saponification number) (ASTM D 1387) 

หาค่าสะพอนิฟิเคชันโดย ละลายไข 1 กรัม ในเฮกเซน 40 มิลลิลิตร ที่ 60 องศา

เซลเซียส แล้วเติม 0.1 โมลาร์ โพแทสเซียมไฮดรอกไซด์ 50 มิลลิลิตร รีฟลักซ์เป็นเวลา 3 ชั่วโมง 

จากนั้นหยดฟีนอฟทาลีน 5 หยด แล้วไทเทรตกับกรดไฮโดรคลอริก 0.5 โมลาร์ จนสารละลายสีชมพู

หายไป จากนั้นให้ความร้อนอีกครั้งจนถึงจุดเดือดของสารละลาย แล้วไทเทรตอีกครั้งจนสารละลายไม่

มีสีชมพู ค านวณค่าสะพอนิฟิเคชันตามสมการที่ 3.1 

 Saponification number = ((B-A)N×56.1)/C (สมการ 3.1) 

A หมายถึง จ านวนมิลลิลิตรของสารละลายกรดไฮโดรคลลอริกที่ใช้ไทเทรต

กับตัวอย่าง 

B หมายถึง จ านวนมิลลิลิตรของสารละลายกรดไฮโดรคลอริกที่ใช้ไทเทรตกับ

แบลงค ์

C หมายถึง น้ าหนักของสารตัวอย่าง 

N หมายถึง นอมัลลิตีของสารละลายกรดไฮโดรคลอริก 

3.4.2 หาค่าไอโอดีน (iodine value) (ASTM D 5554) 

หาค่าไอโอดีนโดย ละลายไข 1.5 กรัม ในคลอโรฟอร์ม 6 มิลลิลิตร ขณะร้อน น า

สารละลายออกจากเครื่องให้ความร้อนแล้วเติมสารละลาย Wijs ปริมาณ 25 มิลลิลิตร เก็บสารละลาย

ไว้ในที่มืด 1 ชั่วโมง เติมโพแทสเซียมไอโอไดด์และน้ ากลั่นลงในสารละลายจากนั้นน าสารละลายที่ได้

ไปไทเทรตกับโซเดียมไทโอซัลเฟต 0.1 โมลาร์ จนกระทั่งมีสีเหลือง หยดน้ าแป้งจนสารละลาย

เปลี่ยนเป็นสีฟ้า ไทเทรตต่อไปจนสีฟ้านั้นหายไป ค านวณค่าไอโอดีนตามสมการที่ 3.2 

 Iodine value = ((B-S)N×12.69)/C (สมการ 3.2) 

B หมายถึง จ านวนมิลลิลิตรของโซเดียมไธโอซัลเฟตที่ใช้ไทเทรตกับแบลงค ์



 

 

34 

S หมายถึง จ านวนมิลลิลิตรของโซเดียมไทโอซัลเฟตที่ใช้ไทเทรตกับตัวอย่าง 

C หมายถึง น้ าหนักของตัวอย่าง 

N หมายถึง นอมัลลิตีของโซเดียมไทโอซัลเฟต 

3.4.3 หาค่าความเป็นกรด (Acid number) (ASTM D 1386) 

หาค่าความเป็นกรดโดย น าไข 0.001-1 กรัม ละลายในเฮกเซน 40 มิลลิลิตร หยดฟี

นอฟทาลีน 5 หยด แล้วไทเทรตร้อนกับ 0.1 โมลาร์ เอทานอลิก โพแทสเซียม ไฮดรอกไซด์ จนกระทั่ง

สารละลายร้อนนั้นเปลี่ยนเป็นสีชมพูเป็นระยะเวลานานกว่า 10 วินาที ค านวณค่าความเป็นกรดตาม

สมการที่ 3.3 

 Acid number = (AN×56.1)/B (สมการ 3.3) 

A หมายถึง จ านวนมิลลิตรของสารละลายอัลคาไลน์ที่ใช้ไทเทรตกับตัวอย่าง 

B หมายถึง น้ าหนักของตัวอย่าง 

N หมายถึง นอมัลลิตีของสารละลายอัลคาไลน์ 

3.5 การตกผลึกล าดับส่วนแบบชะที่เพิ่มอุณหภมูิ (TREF) 

อุปกรณ์ที่มีความจ าเป็นส าหรับการแยกสารด้วยเทคนิค TREF แสดงในภาพที่ 3.1 
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ภาพที่ 3.1 แสดงอุปกรณ์ที่ใช้ส าหรับแยกสารด้วยเทคนิค TREF 

ขั้นตอนการตกผลึก ละลายไขร าข้าว 2 .0 กรัม ในตัวท าละลายปริมาตร 20 มิลลิลิตร ที่

อุณหภูมิสูง จนกระทั่งไขละลายเป็นเนื้อเดียวกัน เทสารผสมนั้นลงในคอลัมน์ที่บรรจุตัวรองรับเฉื่อยคือ 

ซิลิกาเจล ซึ่งควบคุมอุณหภูมิอุณหภูมิไว้ที่ 60 องศาเซลเซียส จากนั้นค่อยๆ ลดอุณหภูมิคอลัมน์ลง

อย่างช้าๆ จนถึง 20 องศาเซลเซียส ด้วยอัตรา 10 องศาเซลเซียส/ชั่วโมง ขั้นตอนนี้มีความส าคัญมาก 

คือจะต้องลดอุณหภูมิลงอย่างช้าๆ เพื่อให้เกิดการตกผลึกอย่างสมบูรณ์ที่สุด หลังจากลดอุณหภูมิลง

จนถึง 20 องศาเซลเซียส แล้วให้ควบคุมอุณหภูมิคอลัมน์เอาไว้ที่อุณหภูมินี้อีกอย่างน้อย 1 ชั่วโมง 

ขั้นตอนการชะ เพิ่มอุณหภูมิของคอลัมน์ขึ้นจนถึง 30 องศาเซลเซียส ควบคุมอุณหภูมิ

คอลัมน์ไว้ที่อุณหภูมินี้ 1 ชั่วโมง จากนั้นเริ่มชะคอลัมน์ด้วยตัวท าละลายที่เตรียมไว้ที่อุณหภูมิ 30 

องศาเซลเซียส ปริมาตร 100 มิลลิลิตร หลังจากนั้นเพิ่มอุณหภูมิของคอลัมน์ขึ้นไปที่ 40 องศา

เซลเซียส ด้วยอัตรา 10 องศาเซลเซียส/ชั่วโมง แล้วควบคุมอุณหภูมิคอลัมน์ไว้ ที่อุณหภูมินี้อีก 1 

ชั่วโมง จากนั้นชะด้วยตัวท าละลายที่เตรียมไว้ที่อุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส ปริมาตร 100 มิลลิลตร 

ด าเนินการทดลองแบบเดียวกันนี้ที่อุณหภูมิ 50 และ 60 องศาเซลเซียส น าส่วนที่ชะออกมาได้ในแต่

ละช่วงอุณหภูมิไประเหยตัวท าละลายออกด้วยเครื่องกลั่นระเหยสูญญากาศแล้วน าไปวิเคราะห์ใน

ขั้นตอนต่อไป  
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3.6 ศึกษาปัจจัยทีส่่งผลต่อเทคนิค TREF 

3.6.1 ตัวท าละลาย 

ศึกษาการใช้เทคนิค TREF ซึ่งมีการเปลี่ยนแปลงตัวท าลาย โดยตัวท าละลายที่ใช้คือ 

เฮกเซน และตัวท าละลายผสมของเฮกเซนกับไอโซโพรพานอล ในอัตราส่วน 70:30 50:50 และ 30:70 

ขั้นตอนการตกผลึก ละลายไขร าข้าวดิบ 2.0 กรัม ในตัวท าละลาย 20 มิลลิลิตร (เฮ

กเซน และตัวท าละลายผสมของเฮกเซนกับไอโซโพรพานอล ในอัตราส่วน 70:30 50:50 และ 30:70) 

จนกระทั่งไขละลายหมดเป็นเนื้อเดียวกัน เทสารผสมนั้นลงในคอลัมน์ที่บรรจุตัวรองรับเฉื่อยคือ ซิลิกา

เจล ซึ่งควบคุมอุณหภูมิไว้ที่อุณหภูมิสูง แต่ไม่สูงเกินจุดเดือดของตัวท าละลาย จากนั้นค่อยๆ ลด

อุณหภูมิคอลัมน์ลงอย่างช้าๆ จนถึง 20 องศาเซลเซียส ด้วยอัตรา 10 องศาเซลเซียส/ชั่วโมง  

ขั้นตอนการชะ เพิ่มอุณหภูมิของคอลัมน์ขึ้นจนถึง 30 องศาเซลเซียส ควบคุมไว้ที่

อุณหภูมินี้ 1 ชั่วโมง จากนั้นชะคอลัมน์ด้วยตัวท าละลายที่เตรียมไว้ที่อุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส 

ปริมาตร 100 มิลลิลิตร จากนั้นเพิ่มอุณหภูมิคอลัมน์ขึ้นจนถึง 40 องศาเซลเซียส แล้วด าเนินการ

ทดลองแบบเดียวกันนี้กับอุณหภูมิอื่นๆ และตัวท าละลายอื่นๆ น าส่วนที่ชะออกมาได้ในแต่ละอุณหภูมิ

ไประเหยตัวท าละลายออกด้วยเครื่องกลั่นระเหยสูญญากาศ ชั่งน้ าหนักไขที่แยกได้แล้วน าไปวิเคราะห์

ในขั้นตอนต่อไป 

3.6.2 ตัวรองรับเฉื่อย 

ใช้ไขร าข้าวดิบ 2.0 กรัม ละลายในตัวท าละลายที่เหมาะสมที่สุดที่เลือกได้จาก

ขั้นตอนก่อนหน้า ปริมาณ 20 มิลลิลิตร ให้ความร้อนจนละลายเป็นเนื้อเดียวกัน จากนั้นด าเนินการ

ทดลองคล้ายกับเทคนิค TREF โดยปราศจากตัวรองรับเฉื่อย แต่ละส่วนที่ได้จากแต่ละช่วงอุณหภูมิ

หลังจากระเหยตัวท าละลายออกแล้วน าไปวิเคราะห์เปรียบเทียบกับผลจากการทดลองเทคนิค TREF 

ที่มีซิลิกาเจลเป็นตัวรองรับเฉื่อย 

3.7 การเตรียมแวกซ์เอสเทอรจ์ากวิธีทางเคมี 

ได้เตรียมแวกซ์เอสเทอร์อ้างอิงตามวิธีของ Vali และคณะ [22] ขั้นแรกคือขั้นตอนการขจัด

น้ ามัน (defatting) โดยน าไขหนัก 10 กรัม ผสมกับเฮกเซน 70 มิลลิลิตร ไปรีฟลักซ์ที่ 65 องศา
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เซลเซียส เป็นเวลา 30 นาที ปล่อยให้เย็นตัวลงถึงอุณหภูมิห้องแล้วกรองส่วนที่เป็นตัวท าละลายออก 

ทิ้งไว้ข้ามคืนเพื่อให้ตัวท าละลายระเหยออกจะได้ไขหนืดสีเหลือง น าส่วนที่ได้ปริมาณ 5.0 กรัม ผสม

กับไอโซโพรพานอล 35 มิลลิลิตร ไปรีฟลกัซ์ที่ 80 องศาเซลเซียส นาน 30 นาที กรองเอาส่วนของแข็ง

สีเหลืองไปท าให้แห้ง 

จากนั้นท าขั้นตอนต่อไป คือ การฟอกขาว (bleaching) โดยน าส่วนของแข็งที่ได้ 2.5 กรัม ไป

รีฟลักซ์กับไอโซโพรพานอล 17.5 มิลลิลิตร ที่ 80-82 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 30 นาที จากนั้นหยด

ตัวรีดิวซ์คือ 10% โซเดียมบอโรไฮไดรด์ 0.5 กรัม ในน้ า โดยหยดช้าๆ ใช้เวลาในการหยดทั้งหมด 15 

นาที แล้วรีฟลักซ์ต่ออีก 1 ชั่วโมง ลดอุณหภูมิลง กรองส่วนของแข็งที่ 65 องศาเซลเซียส จะได้ส่วนที่

เรียกว่ายางเหนียว ลดอุณหภูมิลงอีกครั้งจนถึงอุณหภูมิห้องแล้วกรองเอาตัวท าละลายออก น าของแข็ง

สีเหลืองซีดที่ได้ไปอบที่ 60 องศาเซลเซียส เพื่อก าจัดความชื้น ส่วนที่ได้นี้น าไปวิเคราะห์เปรียบเทียบ

กับแวกซ์เอสเทอร์ที่ได้จากเทคนิค TREF  

3.8 ปฏิกิริยาสะพอนิฟิเคชัน (Saponification)  

น าไขร าข้าวน้ าหนัก 0.5 กรัม ผสมกับ 30% โพแทสเซียมไฮดรอกไซด์ในไอโซโพรพานอล 

แล้วรีฟลักซ์ที่ 100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง ระเหยตัวท าละลายออก แล้วเติมเอทิลอะซีเตท 

50 มิลลิลิตร รีฟลักซ์ต่อที่ 50 องศาเซลเซียส อีก 2 ชั่วโมง จะได้ส่วนสารละลายคือไขมันแอลกอฮอล์ 

ส่วนของแข็งคือเกลือโพแทสเซียมของกรดไขมัน (fatty acid potassium salt) แยกออกได้ด้วยการ

กรอง น าส่วนที่เป็นสารละลายไปเติมแอนไฮดรัสโซเดียมซัลเฟตเพื่อก าจัดน้ าแล้วเก็บไว้เพื่อน าไป

วิเคราะห์ด้วยเทคนิคแก๊สโครมาโทกราฟี ส่วนที่เป็นของแข็งล้างด้วยเอทิลอะซีเตท (3×20 มิลลิลิตร) 

แล้วท าปฏิกิริยากับ 30% กรดไฮโดรคลอริกนาน 1 ชั่วโมง ที่อุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส จากนั้นเติม

น้ ากลั่น 20 มิลลิลิตร แล้วสกัดกรดไขมันด้วยเอทิลอะซีเตท (3×20 มิลลิลิตร) ก าจัดน้ าในชั้นตัวท า

ละลายอินทรีย์ด้วยแอนไฮดรัสโซเดียมซัลเฟต แล้วน าไประเหยตัวท าละลายออกจะได้กรดไขมันตาม

ต้องการ  

ส าหรับการวิเคราะห์ด้วยเทคนิคแก๊สโครมาโทกราฟีที่อุณหภูมิสูงจะต้องเปลี่ยนกรดไขมันให้

เป็นเมทิลเอสเทอร์ของกรดไขมัน ( fatty acid methyl ester; FAME) โดยท าปฏิกิริยากับกรด

ซัลฟิวริกในเมทานอล 5% ที่ 70 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง 
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3.9 การตกผลึกล าดับส่วน (fractional crystallization) 

ละลายไขร าข้าว 5.0 กรัม ในตัวท าละลาย 100 มิลลิลิตร ที่ 65 องศาเซลเซียส จากนั้นค่อยๆ 

ลดอุณหภูมิสารละลายลงอย่างช้าๆ ลงไปที่ 60 องศาเซลเซียส และคงไว้ที่อุณหภูมินี้ 1 ชั่วโมง แล้ว

แยกส่วนที่ตกผลึกออกด้วยการกรองอย่างรวดเร็วที่อุณหภูมินั้น แล้วลดอุณหภูมิลงช้าๆ ด้วยอัตรา 10 

องศาเซลเซียส/นาที จนถึง 50 องศาเซลเซียส แล้วกรองอย่างรวดเร็วอีกครั้ง ด าเนินการแบบเดียวกัน

นี้ที่อุณหภูมิ 40 30 20 และ 10 องศาเซลเซียส ระเหยตัวท าละลายออก แล้วน าผลึกของแต่ละช่วง

อุณหภูมิที่ได้ไปวิเคราะห์เปรียบเทียบกับผลึกที่ได้จากเทคนิค TREF 

3.10 คอลัมน์โครมาโทกราฟี (column chromatography) 

ละลายไขร าข้าว 2.0 กรัม ในตัวท าละลายที่อุณหภูมิสูง แล้วเทสารละลายลงในคอลัมน์บรรจุ

ซิลิกาเจลที่เตรียมไว้ที่อุณหภูมิที่สูงกว่าอุณหภูมิเกิดผลึกของไขร าข้าว ชะสารออกจากคอลัมน์ด้วยตัว

ท าละลายชนิดเดียวกันนี้โดยควบคุมอุณหภูมิคอลัมน์ให้สูงอยู่ตลอดเวลาที่ท าการแยกสาร เพื่อให้ไขใน

คอลัมน์ยังคงละลายอยู่ตลอด น าสารที่แยกได้แต่ละส่วนไปวิเคราะห์เปรียบเทียบกับเทคนิค TREF



 

 

บทที่ 4 
ผลการทดลองและวิจารณ์ผลการทดลอง 

ในงานวิจัยนี้ใช้ไขร าข้าวดิบที่ได้จากกระบวนการก าจัดไขของบริษัท น้ ามันบริโภคไทย ผู้ผลิต

น้ ามันร าข้าว ตรา คิง มาท าการแยกองค์ประกอบด้วยเทคนิค TREF  

4.1 ตรวจสอบคุณสมบัติของไขร าข้าวดิบ 

 

ภาพที่ 4.1 ไขร าข้าวดิบ 

ไขร าข้าวดิบในการทดลองนี้มีลักษณะกึ่งของแข็งเหนียวสีน้ าตาล มีจุดหลอมเหลวเป็น

ช่วงกว้างตั้งแต่ 53-78 องศาเซลเซียส คาดว่าเกิดจากไขนี้มีองค์ประกอบเป็นของผสม ตรวจสอบ

คุณสมบัติทางเคมีของไขร าข้าวดิบโดยหาค่าสะพอนิฟิเคชัน ค่าไอโอดีน และค่าความเป็นกรด  

ค่าสะพอนิฟิเคชัน คือ จ านวนมิลลิกรัมของเบสที่ใช้ในการท าปฏิกิริยากับไตรกลีเซอ

ไรด์ในไขมันหรือน้ ามันอย่างสมบูรณ์ จ านวน 1 กรัม ใช้เป็นค่าบอกขนาดโมเลกุลหรือน้ าหนักโมเลกุล

ของกรดไขมันที่เป็นส่วนประกอบในไตรกลีเซอร์ไรด์ ไขร าข้าวดิบมีค่าสะพอนิฟิเคชันสูง 158.7 แสดง

ว่ามีไตรกลีเซอไรด์จ านวนมาก 

ค่าไอโอดีน คือ จ านวนกรัมของไอโอดีนที่ท าปฏิกิริยาการเติมกับพันธะคู่ของกรด

ไขมันชนิดไม่อิ่มตัวที่เป็นส่วนประกอบในโมเลกุลของไขมันหรือน้ ามันจ านวน 100 กรัม ไขร าข้าวมีค่า
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ไอโอดีน 70.2 ซึ่งสูงกว่าค่ามาตรฐานมาก แสดงว่ามีองค์ประกอบเป็นกรดไขมันชนิดไม่อิ่มตัวอยู่

จ านวนมาก 

ค่าความเป็นกรด คือ จ านวนมิลลิกรัมของโพแทสเซียมไฮดรอกไซด์ ซึ่งท าปฏิกิริยา

พอดีกับกรดไขมันอิสระ ไขร าข้าวดิบมีค่าความเป็นกรดสูง 97.4 แสดงว่าไขเสื่อมคุณภาพ และเป็น

สาเหตุของการเกิดกลิ่นหืน 

จากข้อมูลข้างต้น ไขร าข้าวมีคุณสมบัติทางเคมีสูงเกินกว่าค่ามาตรฐานขององค์การอาหาร

และยาสหรัฐอเมริกา ดังนั้นไขร าข้าวดิบน้ีจึงยังไมเ่หมาะส าหรับการน าไปใช้ประโยชน์ในอาหารและยา

ต่อไป คุณสมบัติของไขร าข้าวดิบเปรียบเทียบกับคุณสมบัติตามค่ามาตรฐาน FDA แสดงไว้ในตาราง 

4.1 

ตาราง 4.1 คุณสมบัติของไขร าข้าวดิบเปรียบเทียบกับค่ามาตรฐานขององค์การอาหารและยา

สหรัฐอเมริกา 

*Food and drug Administration specification, ตามเอกสารอ้างอิง [1] 

คุณสมบัต ิ ไขร าข้าวดิบ ค่ามาตรฐาน FDA* 

จุดหลอมเหลว 62-70 °C 75-80 °C 

ค่าสะพอนิฟิเคชัน 158.7 75-120 

ค่าความเป็นกรด 97.4 ≤10 

ค่าไอโอดีน 70.2 ≤20 
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4.1.1 คุณสมบัติทางความร้อน (thermal property) 

 

ภาพที่ 4.2 เทอร์โมแกรม DSC ของไขร าข้าวดิบ 

วิเคราะห์ความเป็นผลึกและคุณสมบัติทางความร้อนของไขได้ด้วยเทคนิค  DSC ใน

รูปที่ 4.2 เห็นได้ว่าไขร าข้าวดิบมีจุดหลอมเหลวสองจุดเป็นช่วงกว้างโดยเริ่มหลอมเหลวที่ 53.3 องศา

เซลเซียส และหลอมเหลวจนหมดที่ 78.8 องศาเซลเซียส โดยดูดความร้อนเป็นสองช่วง ช่วงแรกดูด

ความร้อนน้อยกว่า ใช้ความร้อนแฝงของการหลอมเหลว 76.88 จูล/กรัม น่ีอาจยืนยันได้ว่าไขร าข้าว

ดิบเป็นของผสมที่มีองค์ประกอบที่มีจุดหลอมเหลวแตกต่างกันซึ่งจะช่วยให้เกิดการแยกด้วยเทคนิค 

TREF ได้ส าเร็จ จากเทอร์โมแกรมของ DSC บอกอุณหภูมิการเกิดผลึกของไขร าข้าวดิบที่ 28.3 องศา

เซลเซียส โดยใช้ความร้อนแฝงของการเกิดผลึกเพียง 1.11 จูล/กรัม ท าให้ไขร าข้าวมีลักษณะเป็น

ของแข็งที่อุณหภูมิห้อง คุณสมบัติทางความร้อนของไขร าข้าวดิบแสดงไว้ดังนี้ 

จุดหลอมเหลว (Tm) : 78.8 องศาเซลเซียส 

ความร้อนแฝงของการหลอมเหลว (∆Hm) : -76.88 จูล/กรัม 

อุณหภูมิการเกิดผลึก (Tc) : 28.3 องศาเซลเซียส 

ความร้อนแฝงของการเกิดผลึก (∆Hc) : 1.11 จูล/กรัม 
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4.1.2 สภาพละลายได้ (solubility) 

 

ภาพที่ 4.3 กราฟแสดงสภาพละลายได้ของไขร าข้าวดิบในตัวท าละลายเฮกเซน 
ไอโซโพรพานอล และตัวท าละลายผสมระหว่างเฮกเซนกันไอโซโพรพานอล 

สภาพการละลายได้เป็นปัจจัยหลักที่ส่งผลต่อการแยกด้วยเทคนิค TREF สารที่

สามารถแยกออกจากกันได้ด้วยเทคนิค TREF จะต้องมีสภาพการละลายได้ที่แตกต่างกันในแต่ละช่วง

อุณหภูม ิ

จากภาพที่ 4.3 กรณีตัวท ำละลำยเฮกเซน ที่อุณหภูมิต่ ากว่าอุณหภูมิห้อง ไขร าข้าว

ดิบไม่ละลายเลย หรือละลายได้น้อยมาก แต่การละลายดีขึ้นเมื่อเพิ่มอุณหภูมิให้สูงขึ้นและละลายได้ดี

มากที่ 60 องศาเซลเซียส กรณีตัวท ำละลำยผสมเฮกเซนกับไอโซโพรพำนอล สังเกตุว่ากราฟมีลักษณะ

ค่อนข้างคล้ายกัน คือ ไขร าข้าวดิบละลายได้บ้างที่อุณหภูมิต่ าและละลายได้ดีขึ้นเมื่อเพิ่มอุณหภูมิ

สูงขึ้น ส่วนกรณีตัวท ำละลำยไอโซโพรพำนอล ไขร าข้าวดิบไม่ละลายเลยหรือละลายได้น้อยมากที่

อุณหภูมิต่ า และถึงแม้จะเพิ่มอุณหภูมิให้สูงขึ้น การละลายก็ยังคงไม่ค่อยดี  ซึ่งอาจจะเกิดจาก

องค์ประกอบส่วนใหญ่ในไขร าข้าวดิบเป็นสารในกลุ่มที่มีขั้วต่ า จึงไม่ละลายในไอโซโพรพานอล 

เรียงล าดับสภาพการละลายได้ของไขร าข้าวดิบในตัวท าละลายต่างๆ จากมากที่สุดไปถึงน้อยที่สุด คือ 

เฮกเซน > ตัวท าละลายผสม (อัตราส่วนเฮกเซน:ไอโซโพรพานอล 70:30 > 50:50 > 30:70) > ไอโซ

โพรพานอล 
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ตามหลักการของเทคนิค TREF ความสามารถในการละลายส่งผลต่อประสิทธิภาพใน

การแยก ดังนั้นจึงเลือกเฮกเซนและสารละลายผสมระหว่างเฮกเซนกับไอโซโพรพานอลเป็นตัวชะ

ส าหรับการทดลองด้วยเทคนิค TREF ในขั้นตอนต่อไป 

4.2 แวกเอสเทอรท์ี่ได้จากวิธีทางเคม ี

รีฟลักซ์ไขร าข้าวดิบ 100 กรัม ด้วยเฮกเซน 700 มิลลิลิตร เป็นเวลา 30 นาที ขั้นตอนนี้เป็น

การสกัดเอาน้ ามันและไขมันออกจากแวกซ์เอสเทอร์ให้ได้มากที่สุด ไขที่ได้ยังคงมีน้ ามันหลงเหลืออยู่

ประมาณ 5-15 เปอร์เซนต์และยังคงมีส่วนไขมันที่มีขั้วอีกเล็กน้อย จึงต้องสกัดอีกครั้งด้วยไอโซโพรพา

นอลซึ่งเป็นตัวท าละลายที่มีขั้วสูงขึ้น เพื่อก าจัดไขมันที่เหลืออยู่และสิ่งเจือปนอื่นๆ ออกจากไขร าข้าว 

การมีน้ ามันจะรบกวนการฟอกขาวในขั้นตอนต่อไปและส่งผลให้อัตราการฟอกขาวต่ า ไขที่ได้จาก

ขั้นตอนการก าจัดน้ ามันจะมีลักษณะเป็นผงสีน้ าตาล ผลึกที่ได้มีจุดหลอมเหลว 75-78 องศาเซลเซียส 

ค่าความเป็นกรดและค่าไอโอดีนมีค่าลดต่ าลง การลดลงของค่าไอโอดีนและค่าสะพอนิฟิเคชันของไขที่

ผ่านการก าจัดน้ ามันแล้วแสดงให้เห็นได้ชัดเจนว่ามีการก าจัดส่วนที่เป็นน้ ามันและสิ่งเจือปนอื่นๆ ออก

ได้ ดังนั้นขั้นตอนการก าจัดน้ ามันนี้จะสามารถก าจัดสิ่งเจือปนต่างๆ ออกจากไข เช่น กลีเซอรอล กรด

ไขมันอิสระ ฟอสโฟลิพิด เป็นต้น Vali และคณะ [22] รายงานว่าขั้นตอนนี้สามารถก าจัดไขมันและ

สิ่งเจือปนในไขร าข้าวได้มากกว่า 98 เปอร์เซนต์  

ไขร าข้าวที่ได้จากขั้นตอนการก าจัดไขมันนี้มีคุณสมบัติทางกายภาพที่ดีขึ้นตามที่แสดงไว้ใน

ตาราง 4.2 ไขร าข้าวดิบมีช่วงอุณหภูมิหลอมเหลวที่กว้าง และมีลักษณะกึ่งของแข็งที่อุณหภูมิห้อง การ

สกัดครั้งที่สองด้วยไอโซโพรพานอลสามารถแยกเอากรดไขมันอิสระและน้ ามันส่วนที่ยังคงเหลืออยู่ให้มี

ปริมาณน้อยลงจนถึงปริมาณที่รับได้ คุณภาพของไขที่ได้จะขึ้นอยู่กับประสิทธิภาพของการก าจัดน้ ามัน  

ยางเหนียว (resinous matter) มีลักษณะเป็นของแข็งสีน้ าตาลแดงเกิดขึ้นในระหว่างการ

หยดสารละลายโซเดียมบอโรไฮไดรด์ หลังจากเสร็จขั้นตอนการฟอกขาว แยกไอโซโพรพานอลออกที่ 

60-65 องศาเซลเซียสเซลเซียส ตามด้วยการท าให้เย็นลงถึง 20 องศาเซลเซียสเซลเซียส เพื่อให้เกิด

ผลึกของแวกซ์เอสเทอร์ หลังจากระเหยตัวท าละลายออกแล้วจะได้ไขอ่อนนุ่มสีเหลืองอ่อน แสดง

คุณสมบัติทางกายภาพและทางเคมีของไขที่แยกออกมาได้ไว้ในตาราง 4.2 จุดหลอมเหลวของไข
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บริสุทธิ์อยู่ที่ 80-83 องศาเซลเซียสเซลเซียส การฟอกขาวสามารถก าจัดส่วนยางเหนียวของไขร าข้าว

ดิบและได้ไขที่มีสีเหลืองอ่อน 

 
ภาพที่ 4.4 แวกซ์เอสเทอรท์ี่ได้จากการสกัดด้วยวิธีทางเคม ี

การวิเคราะห์ส่วนยางเหนียว Vali และคณะ [22] รายงานว่าไขร าข้าวที่ผ่านขั้นตอนการ

ก าจัดน้ ามันจะมียางเหนียวประมาณ 15-19 เปอร์เซนต์ เขาสามารถแยกยางเหนียวออกได้ด้วยการใช้

โซเดียมบอโรไฮไดรด์เป็นตัวรีดิวซ์ พบว่าคุณสมบัติทางเคมีของยางเหนียวมีความแตกต่างจากไขร า

ข้าวเล็กน้อย ผลการิเคราะห์ด้วยเทคนิค TLC (ระบบ เฮกเซน/เอทิล อะซีเทท/กรดอะซีติก 90:10:1, 

โดยปริมาตร) ระบุว่าส่วนยางเหนียวนี้มีองค์ประกอบคือ แวกซ์เอสเทอร์ ไขมันแอลกอฮอล์ กรดไขมัน 

และอัลดีไฮด์  
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4.3 การตกผลึกล าดับส่วนแบบชะที่เพิ่มอุณหภมูิ (TREF) 

สามารถแยกองค์ประกอบของไขร าข้าวดิบออกได้ที่อุณหภูมิต่างๆ ตามข้อจ ากัดเรื่องจุดเดือด

ของตัวท าละลายแต่ละชนิด แต่ละส่วนที่แยกได้จะถูกน าไปวิเคราะห์เบื้องต้นด้วยเทคนิค TLC ซึ่งเป็น

วิธีวิเคราะห์อย่างง่ายและพิสูจน์ทราบเอกลักษณ์ของสารที่แยกได้ด้วยเทคนิค 1H-NMR FTIR และ GC 

แล้วตรวจสอบลักษณะผลึกของสารด้วยเทคนิค SEM 

4.4 ศึกษาปัจจัยทีส่่งผลต่อเทคนิค TREF 

4.4.1 ตัวท าละลาย 

4.4.1.1 กรณีตัวท ำละลำย คือ เฮกเซน 

  

ภาพที่ 4.5 กรณีตัวท าละลายเฮกเซน ; ซ้าย : คอลัมนข์ณะแยกสาร,  
ขวา : ส่วนสีขาวที่สามารถชะออกมาได้ 

ในขั้นตอนการเกิดผลึก เมื่อลดอุณหภูมิคอลัมน์ลงจนถึง 20 องศา

เซลเซียส สังเกตุเห็นว่าสารในคอลัมน์แยกออกเป็น 2 ส่วน ส่วนด้านล่างเป็นผลึกสีขาว ด้านบนมีสี

เหลืองดังภาพที่ 4.5 เมื่อชะสารออกจากคอลัมน์พบว่า ที่ 30 องศาเซลเซียสเซลเซียส ไม่พบสารใดถูก

ชะออกมา มีเพียงที่อุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส เท่านั้นที่มีผลึกสีขาวถูกชะออกมา ได้ผลึกสีขาวหนัก 

0.31 กรัม ส่วนที่เป็นสีเหลืองที่อยู่ด้านบนนั้นไม่สามารถชะออกมาได้ด้วยตัวท าละลายเฮกเซนที่

อุณหภูมินี้ หากเพิ่มอุณหภูมิคอลัมน์ให้สูงขึ้นก็ไม่สามารถชะสารออกมาได้ เนื่องจากเฮกเซนมีจุดเดือด

ต่ า การเพิ่มอุณหภูมิคอลัมน์ให้สูงกว่า 45 องศาเซลเซียสเซลเซียส จะท าให้เฮกเซนระเหยออกจาก

คอลัมน์ได้ จึงทดลองชะส่วนสีเหลืองที่ติดอยู่ในคอลัมน์ด้วยไอโซโพรพานอล พบว่าไอโซโพรพานอล
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สามารถชะส่วนสีเหลืองออกมาได้ ผลจาก TLC และ 1H-NMR แสดงว่าส่วนสีขาวที่แยกได้มี

องค์ประกอบหลัก คือ แวกซ์เอสเทอร์ แต่ยังคงมีสิ่งเจือปนอื่นๆ ติดออกมาด้วย อาจเกิดจากสิ่งเจือปน

เหล่านั้นมีขั้วใกล้เคียงกับแวกซ์เอสเทอร์ จึงถูกชะออกมาพร้อมกัน และคาดว่ากลไกการแยกในกรณีนี้

คือการแยกแบบคอลัมน์โครมาโทกราฟีไม่ใช่ TREF 

 

ภาพที่ 4.6 1H-NMR สเปกตรัมของไขร าข้าวส่วนที่แยกได้ด้วยตัวท าละลายเฮกเซน 

4.4.1.2 กรณีตัวท ำละลำยผสม ระหว่ำงเฮกเซนกับไอโซโพรพำนอล 

ในงานวิจัยนี้ใช้ตัวท าละลายผสมทั้งหมด 3 อัตราส่วน คือ เฮกเซน:ไอโซ

โพรพานอล ในอัตราส่วน 70:30 50:50 และ 30:70 ส าหรับขั้นตอนการเกิดผลึก เมื่อลดอุณหภูมิ

คอลัมน์ลงจนถึงอุณหภูมิห้อง สังเกตุเห็นผลึกสีขาวกระจายเป็นจุดๆ อยู่ทั่วทั้งคอลัมน์ และมีส่วนสี

เหลืองกระจายอยู่รอบๆ จุดสีขาวเหล่านั้น ดังภาพที่ 4.7 ผลนี้เกิดเหมือนกันกับกรณีตัวท าละลายผสม

ทุกอัตราส่วน คาดว่าขั้นตอนนี้ยืนยันได้ว่าเกิดกลไกการแยกแบบ TREF ทั้ง 3 กรณี อย่างไรก็ตามผล

การแยกมีความแตกต่างกันที่ขั้นตอนการชะ 
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ภาพที่ 4.7 คอลัมน์ในขั้นตอนการเกิดผลึก 
กรณีตัวท าละลายผสมระหวา่งเฮกเซนกับไอโซโพรพานอล 

 
กรณีเฮกเซน/ไอโซโพรพานอล ในอัตราส่วน 70:30 

  

ภาพที่ 4.8 สารที่เหลืออยูใ่นขวดก้นกลมหลังจากแยกตัวท าละลายออกแล้ว 
กรณีเฮกเซน:ไอโซโพรพานอล ในอัตราส่วน 70:30 

สามารถแยกสารออกได้เพียง 3 ส่วน ที่อุณหภูมิการชะ 30 40 และ 50 

องศาเซลเซียส คุณสมบัติแต่ละส่วนที่แยกได้แสดงไว้ในตาราง 4.3 เมื่อสิ้นสุดการชะที่ 50 องศา

เซลเซียส พบว่ายังคงมีไขส่วนสีขาวติดอยู่ในคอลัมน์ ไม่สามารถชะออกมาได้ที่อุณหภูมินี้ หากจะเพิ่ม

อุณหภูมิคอลัมน์ให้สูงขึ้นก็ไม่สามารถท าได้ เนื่องจากตัวท าละลายมีจุดเดือดที่ต่ า การเพิ่มอุณหภูมิ

คอลัมน์ให้สูงขึ้นจะท าให้ตัวท าละลายระเหยออกจากคอลัมน์ได้ ดังนั้นกรณีตัวท าละลายผสมใน

อัตราส่วน 70:30 ถือว่าไม่ประสบผลส าเร็จส าหรับการแยกไขร าข้าวตัวอย่างนี้   
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กรณีเฮกเซน:ไอโซโพรพานอล ในอัตราส่วน 50:50 

  

ภาพที่ 4.9 สารที่เหลืออยูใ่นขวดก้นกลมหลังจากแยกตัวท าละลายออกแล้ว 
กรณีเฮกเซน:ไอโซโพรพานอล ในอัตราส่วน 50:50 

สามารถแยกไขออกได้ทั้งหมด 4 ส่วน ที่อุณหภูมิการชะ 30 40 50 และ 

60 องศาเซลเซียส คุณสมบัติของแต่ละส่วนแสดงไว้ในตาราง 4.2 จากตาราง 4.4 คุณสมบัติของไขดี

ขึ้นเมื่อเพิ่มอุณหภูมิการชะให้สูงขึ้น โดยส่วนที่ 4 ที่ชะที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส ได้ผลึกสารที่คาด

ว่าเป็นผลึกสารที่มีความบริสุทธิ์สูง เนื่องจากมีจุดหลอมเหลวเป็นช่วงแคบ และคุณสมบัติทางเคมีอยู่

ในเกณฑ์มาตรฐานของ FDA แต่ได้ปริมาณค่อนข้างต่ า (0.09 กรัม) ส่วนที่ชะได้ที่ 30 องศาเซลเซียส 

พบว่ามีจุดผลึกสีขาวปะปนออกมาด้วย คาดว่าเกิดการสูญเสียจากส่วนที่ 60 องศาเซลเซียส เนื่องจาก

ความแรงของตัวท าละลายที่ใช้  
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กรณีเฮกเซน:ไอโซโพรพานอล ในอัตราส่วน 30:70 

 

ภาพที่ 4.10 สารที่เหลืออยู่ในขวดก้นกลมหลังจากแยกตัวท าละลายออกแล้ว 
กรณีเฮกเซน:ไอโซโพรพานอล ในอัตราส่วน 30:70 

สามารถแยกไขออกได้ทั้งหมด 4 ส่วน ที่อุณหภูมิการชะ 30 40 50 และ 

60 องศาเซเซียส คุณสมบัติของแต่ละส่วนแสดงไว้ในตาราง 4.3 คุณสมบัติของไขเข้าใกล้ค่ามาตรฐาน 

FDA เมื่อเพิ่มอุณหภูมิการชะให้สูงขึ้น ส่วนที่ 4 ที่แยกได้ที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส ได้ผลึกสีขาว 

คาดว่าส่วนนี้เป็นส่วนที่บริสุทธิ์เนื่องจากมีจุดหลอมเหลวเป็นช่วงแคบและมีคุณสมบัติทางกายภาพ

และทางเคมีอยู่ในค่ามาตรฐาน FDA  
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ถึงแม้ว่ากรณีตัวท าละลายเฮกเซน/ไอโซโพรพานอล ในอัตราส่วน 50:50 สามารถก าจัดไตร

กลีเซอร์ไรด์ กรดไขมันอิสระ และสิ่งเจือปนอื่นๆ ออกจากไขจนได้แวกซ์เอสเทอร์ที่น่าจะบริสุทธิ์ได้ แต่

มีแวกซ์เอสเทอร์บางส่วนสูญเสียออกมาในส่วนที่ 1 ในปริมาณมากขึ้นด้วย ซึ่งอาจเกิดจากความแรง

ของตัวท าละลายที่มากเกินไป จากตาราง 4.2 และ 4.3 เห็นได้ว่ากรณีตัวท าละลายในอัตราส่วน 

30:70 ได้ปริมาณแวกซ์เอสเทอร์มากกว่ากรณีอัตราส่วน 50:50 ประมาณ 6 เท่า ดังนั้นตัวท าละลายที่

เหมาะสมที่สุด ส าหรับแยกแวกซ์เอสเทอร์บริสุทธิ์คือ ตัวท าละลายผสมเฮกเซน:ไอโซโพรพานอล ใน

อัตราส่วน 30:70 

4.4.2 ศึกษาความความส าคัญของตัวรองรับเฉื่อย 

กรณีปราศจากตัวรองรับเฉื่อย 

การแยกองค์ประกอบของไขโดยเลือกตัวท าละลายที่ให้ผลการแยกดีที่สุด คือ ตัวท า

ละลายผสม เฮกเซน:ไอโซโพรพานอล ในอัตราส่วน 30:70 โดยปราศจากตัวรองรับเฉื่อย ชะสารออกที่

อุณหภูมิการชะ 30 40 50 และ 60 องศาเซลเซียส 

พบว่าแต่ละส่วนที่ชะออกมาได้มีลักษณะเป็นผลึกของแข็งปนยางเหนียวสีเหลือง 

โดยมีองค์ประกอบเป็นไตรกลีเซอร์ไรด์ปนอยู่ด้วยในทุกช่วงอุณหภูมิการชะ ดังนั้นจึงเป็นการยืนยันว่า

เทคนิคนี้จะไม่มีประสิทธิภาพเมื่อปราศจากตัวรองรับเฉื่อย 

4.5 พิสูจน์ทราบเอกลักษณ์ของแต่ละส่วนที่แยกได้ 

ตรวจสอบองค์ประกอบของแต่ละส่วนที่แยกได้อย่างง่ายโดยใช้เทคนิค TLC ระบบ เฮกเซน/

เอทิล อะซีเทท/กรดอะซีติก (90:10:1, โดยปริมาตร) หลังจากสเปรย์ด้วย methanolic sulfuric acid 

แล้วให้ความร้อนที่ 120 องศาเซลเซียส พบว่าไขร าข้าวดิบปรากฎจุดสาร 4 จุด ที่ Rf = 0.95 0.85 

0.57 และ 0.15 เมื่อเทียบกับสารมาตรฐานยืนยันว่าเป็นจุดของแวกซ์เอสเทอร์ ไตรกลีเซอร์ไรด์ กรด

ไขมัน และแอลกอฮอล์ไขมัน ตามล าดับ 
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ภาพที่ 4.11 ผล TLC ของ ; ซ้าย : ตัวท าละลายผสมในอัตราส่วน 50:50 
ขวา : ตัวท าละลายผสมในอัตราส่วน 30:70 

โดยแถบแรกคือ ไขร าข้าวดิบ แถบหมายเลข 1-4 คือแต่ละส่วนที่ชะออกมาได้ในแต่ละช่วงอุณหภูมิ 

กรณีตัวท าละลายผสมในอัตราส่วน 50:50 และ 30:70 ให้ลักษณะ TLC คล้ายกันทั้ง 4 ส่วน 

โดยส่วนที่ 1 ชะที่ 30 องศาเซลเซียส พบสาร 4 จุด ที่ Rf = 0.95 0.85 0.57 และ 0.15 แสดงว่าส่วน

แรกนี้มีองค์ประกอบคือ แวกซ์เอสเทอร์ ไตรกลีเซอร์ไรด์ กรดไขมัน และแอลกอฮอล์ไขมัน และผล

จาก 1H-NMR ก็ยืนยันว่าส่วนน้ีปรากฎพีคของไตรกลีเซอร์ไรด์ท่ี 4.1-4.3 ppm 

ส่วนที่ 2 และ 3 ชะที่ 40 และ 50 องศาเซลเซียส ได้จุดสารที่คล้ายกันคือ มีจุดเข้ม 1 จุด ที่ 

Rf = 0.95 จุดจาง 3 จุดที่  Rf = 0.85 0.57 และ 0.15 โดยส่วนที่ 3 มีจุดที่จางมากกว่า คาดว่า

เนื่องจากปริมาณสิ่งเจือปนลดต่ าลง อย่างไรก็ตาม ผลจาก 1H-NMR แสดงว่าทั้งสองส่วนนี้ไม่มีไตรกลี

เซอร์ไรด์ ดังนั้นจุดที่ Rf = 0.85 จึงไม่น่าจะใช่ไตรกลีเซอร์ไรด์แต่อาจเป็นสารอื่น มีงานวิจัยหลายงาน

รายงานว่าพบสารประกอบคาร์บอนิล (carbonyl compound) ในไขจากพืช เพื่อยืนยันหมู่ฟังก์ชัน

ของสารที่ Rf = 0.85 จึงทดสอบการให้สีของหมู่อัลดีไฮด์ โดยผลการทดลองพบว่าส่วนนี้เกิดปฏิกิริยา

ให้ตะกอนสีเหลืองส้มกับ 2,4-dinitrophenylhydrazine แสดงว่ามีหมู่คาร์บอนิลของคีโตนหรือแอลดี

ไฮด์ และให้ตะกอนสีแดงอิฐกับสารละลายเบเนดิกต์ แสดงว่ามีแอลดีไฮด์หรืออัลฟา-ไฮดรอกซีคีโตน 

และให้สีม่วงกับสารละลายชิฟฟ์รีเอเจนท์ (Schiff Reagent) ซึ่งให้ผลบวกกับสารในกลุ่มแอลดีไฮด์

เท่านั้น ดังนั้นจึงสรุปได้ว่า ส่วนที่ 2 และ 3 นี้มีอัลดีไฮด์เป็นองค์ประกอบ คาดว่าส่วนนี้เป็นส่วนที่

เรียกว่า ยางเหนียว เนื่องจากมีองค์ประกอบตรงกับยางเหนียวในงานของ Vali และคณะ [22] และมี

ปริมาณ 16% ของทั้งหมด ซึ่งมีรายงานว่าไขร าข้าวมีส่วนยางเหนียวประมาณ 15-19%  
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ส่วนที่ 4 ชะที่ 50 องศาเซลเซียส พบจุดเข้มเพียงจุดเดียวที่ Rf = 0.95 คาดว่าที่ส่วนที่ 4 นี้มี

องค์ประกอบเดียวคือ แวกซ์เอสเทอร์ ผลจาก 1H-NMR ไม่พบพีคที่แสดงไตรกลีเซอร์ไรด์ที่ 4.1-4.3 

ppm และพีคของพันธะคู่ที่ 5.2-5.4 ppm แสดงว่าส่วนนี้เป็นแวกซ์เอสเทอร์อิ่มตัว 

จากผลการตรวจสอบเบื้องต้นดังกล่าวจึงบอกได้ว่า การใช้เทคนิค TREF แยกองค์ประกอบ

ของไขร าข้าวด้วยตัวท าละลายผสมเฮกเซนกับไอโซโพรพานอล ในอัตราส่วน 50:50 และ 30:70 

สามารถแยกแวกซ์เอสเทอร์บริสุทธิ์ได้ส าเร็จที่อุณหภูมิการชะ 60 องศาเซลเซียส 

 

ภาพที่ 4.12 1H-NMR สเปกตรัมของไขร าข้าวแต่ละส่วนที่แยกด้วย 
ตัวท าละลายผสมในอัตราส่วน 30:70 

ยืนยันหมู่ฟังก์ชันของแต่ละส่วนที่แยกได้โดยเทคนิค FTIR พบว่าทั้ง 4 ส่วนที่แยกได้ มีพีค

ส าคัญในช่วง 1197-1165 cm-1 คือ C-O stretching ของเอสเทอร์ ช่วง 1470-1450 cm-1 คือ COH 

bending ของสายโซ่ปลายแอลกอฮอล์ ช่วง 1760-1665 cm-1 คือ C=O stretching ของเอสเทอร์ 

ช่วง 2830-2695 cm-1 คือ CH stretching ของสายโซ่ไฮโดรคาร์บอน และพีคกว้างในช่วง 3450 

cm- 1 คือ OH stretching ของปลายสายส่วนแอลกอฮอล์ซึ่งมักจะมีอยู่ในไขที่ได้จากพืช 
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ภาพที่ 4.13 ผล FTIR ของไขร าข้าวแต่ละส่วนที่แยกดว้ยตัวท าละลายผสมในอัตราส่วน 30:70 

 

 
ภาพที่ 4.14 แสดงหมู่ฟังก์ชันหลักของแวกซ์เอสเทอรบ์ริสุทธิ์ 

 

ผลการวิเคราะห์คุณสมบัติทางกายภาพและทางเคมีข้างต้นแสดงว่าไขร าข้าวที่แยกได้มีค่าอยู่

ในค่ามาตรฐานของ FDA และมีคุณสมบัติใกล้เคียงกับไขคาร์นอบาที่มีการใช้งานในอุตสาหกรรมอย่าง

แพร่หลาย ซึ่งสามารถใช้แทนไขคาร์นอบาได้ในด้านความแข็งและจุดหลอมเหลว  
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เปรียบเทียบแวกซ์เอสเทอร์ที่แยกได้ด้วยเทคนิค TREF กับแวกซ์เอสเทอร์อ้างอิงซึ่งแยกด้วย

วิธีทางเคมี พบว่าคุณสมบัติทางเคมีและทางกาพภาพค่อนข้างใกล้เคียงกัน โดยแวกซ์เอสเทอร์ที่ได้จาก

เทคนิค TREF มีคุณสมบัติดีกว่าเล็กน้อย และมีสีขาวมากกว่าส่วนที่ได้จากวิธีทางเคมี คาดว่าเนื่องจาก

การก าจัดส่วนยางเหนียวได้ดีกว่า  

 

ภาพที่ 4.15 แวกซ์เอสเทอร์จากไขร าข้าว ; ซ้าย : แวกซ์เอสเทอร์ที่ไดจ้ากวิธีทางเคมี 
ขวา : แวกซ์เอสเทอร์ที่ได้จากเทคนิค TREF 

จากตาราง 4.6 พบว่าคุณสมบัติของแวกซ์เอสเทอร์บริสุทธิ์ที่แยกได้ด้วยเทคนิค TREF มี

คุณสมบัติอยู่ในช่วงที่เหมาะสมส าหรับการน าไปเป็นส่วนประกอบในมาสคาร่า 

ตาราง 4.6 แสดงสมบัติทางเคมีของไขที่ใช้ในเครื่องส าอางชนิดต่างๆ 

ชนิด

เครื่องส าอาง 

Saponification 
number 

Acid value Iodine value m.p. (˚C) 

ลิปสติก 90-200 2-5 3-4 45-85 

กันแดด 180-200 <5 <3 45-60 

ครีม 90-120 <1 <3 130-215 

มาสคาร่า 75-90 <13 <10 78-82 

สกินแคร ์ 100-154 <2 <5 27-60 

สบู ่ 90-154 <2 50 - 

*ข้อมูลนี้ได้จากการรวมข้อมูลทางอินเตอร์เน็ตจากหลายเว็บไซด์  
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4.6 ศึกษาลักษณะสัณฐาน 

 

ภาพที่ 4.16 ภาพถ่ายผ่านเทคนิค SEM  
ลักษณะผลึกของไขที่แยกออกได้ด้วยตัวท าละลายเฮกเซน 

น าส่วนสีขาวที่แยกได้ที่ 40 องศาเซลเซียส ด้วยตัวท าละลายเฮกเซน ไปดูผลึกด้วยเทคนิค 

SEM โดยใช้ก าลังขยาย 100 เท่า พบว่าผลึกที่ได้มีลักษณะเป็นแบบแผ่นดังภาพ 4.14 บอกได้ว่า

องค์ประกอบหลักของส่วนนี้คือส่วนที่เป็นสายโซ่ตรงตามผลการวิจัยของ Buchler กับ Grave [30] 

และ Ferris [29] ที่บอกว่าผลึกแบบแผ่นบ่งบอกถึงการเป็นไฮโดรคาร์บอนสายโซ่ตรง ซึ่งท าให้เกิดส่วน

พาราฟินในน้ ามันดิบ 

ส่วนกรณีตัวท าละลายผสม เลือกส่วนที่แยกได้จากตัวท าละลายผสมอัตราส่วน 30:70 ส่วนที่ 

2-4 ไปดูลักษณะผลึกด้วยก าลังขยาย 2,000 เท่า เนื่องจากผลึกมีขนาดเล็กมาก พบว่าผลึกที่ได้มี

ลักษณะเป็นแบบแผ่นทั้ง 3 ส่วน ช่วยยืนยันว่าแต่ละส่วนที่แยกได้มีลักษณะโครงสร้างเป็นเส้นตรง 

ส่วนที่ 2 มีลักษณะเป็นผลึกแบบแผ่นที่มีขนาดแผ่นใหญ่กว่า น่าจะเกิดจากการเกิดผลึกที่อุณหภูมิไม่

สูง (40 องศาเซลเซียส) ท าให้มีเวลาเพียงพอที่ผลึกจะเกาะตัวกันให้มีขนาดใหญ่มากขึ้น ในขณะที่ส่วน

ที่ 3 และ 4 ชะออกจากคอลัมน์ที่อุณหภูมิสูงกว่าสู่อุณหภูมิห้อง (50 และ 60 องศาเซลเซียส) ท าให้มี

อัตราการเย็นตัวเร็วกว่า ผลึกจึงมีขนาดเล็กกว่า ตามที่ Buchler กับ Grave บอกว่าอัตราการเย็นตัว

ส่งผลต่อขนาดของผลึก [30] 
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ส่วนที่ 2 ชะที่ 40 องศาเซลเซียส 

  

ส่วนที่ 3 ชะที่ 50 องศาเซลเซียส ส่วนที่ 4 ชะที่ 60 องศาเซลเซียส 

ภาพที่ 4.17 ภาพถ่ายผ่านเทคนิค SEM  
ลักษณะผลึกของไขที่แยกได้ด้วยตัวท าละลายผสมเฮกเซน:ไอโซโพรพานอล ในอัตราส่วน 30:70 

4.7 ปฏิกิริยาสะพอนิฟิเคชัน (Saponification) 

ในงานวิจัยนี้ได้ศึกษาเทคนิคส าหรับวิเคราะห์แวกซ์เอสเทอร์ที่ไม่ ได้ไฮโดรไลซ์เพื่อเข้าใจ

องค์ประกอบที่สมบูรณ์ของแวกซ์เอสเทอร์ คือเทคนิคแก๊สโครมาโทรกราฟฟีที่อุณหภูมิสูง (HTGC) 

เลือกแวกซ์เอสเทอร์จากส่วนที่ดีที่สุดคือส่วนที่ 4 ที่อุณหภูมิการชะ 60 องศาเซลเซียส ด้วยตัวท า

ละลายผสมเฮกเซนกับไอโซโพรพานอล ในอัตราส่วน 30:70 ไปด าเนินการตรวจวิเคราะห์ ผลที่ได้

แสดงดังภาพที่ 4.17 แวกซ์เอสเทอร์ที่ได้มีพีคหลัก 11 พีค อยู่ในช่วงนาทีที่ 20-45 และมีพีครองขนาด
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เล็ก 9 พีค แสดงว่าองค์ประกอบในแวกซ์เอสเทอร์ไขร าข้าวมีเอสเทอร์เป็นองค์ประกอบอย่างน้อย 20 

เอสเทอร์ อย่างไรก็ตาม ด้วยข้อจ ากัดในการหาสารมาตรฐานแวกซ์เอสเทอร์ที่มีความยาวคาร์บอนสูง

ท าให้ผู้วิจัยไม่สามารถยืนยันได้ว่าแต่ละพีคคือเอสเทอร์ชนิดใด ดังนั้นจึงต้องน าแวกซ์เอสเทอร์ที่ได้ไป

ท าปฏิกิริยาสะพอนิฟิเคชันเพื่อแยกให้ได้กรดไขมันและแอลกอฮอล์ไขมัน 

 

ภาพที่ 4.18 โครมาโทแกรมแสดงองค์ประกอบของแวกซ์เอสเทอร์จากไขร าข้าว 

น าแวกซ์เอสเทอร์จากส่วนที่ดีที่สุดมาท าปฏิกิริยาสะพอนิฟิเคชัน เพื่อตรวจสอบองค์ประกอบ

ของแวกซ์เอสเทอร์จากไขร าข้าว โดยให้ท าปฏิกิริยากับเบสเป็นเวลา 4 ชั่วโมงเพื่อให้ปฏิกิริยาสะพอ

นิฟิเคชันเกิดสมบูรณ์ จะได้แอลกอฮอล์ไขมันกับเกลือโพแทสเซียมของกรดไขมันซึ่งเมื่อท าปฏิกิริยากับ

กรดเป็นเวลา 1 ชั่วโมง จะได้กรดไขมัน น าผลิตภัณฑ์ที่ได้ไปตรวจสอบด้วยเทคนิคแก๊สโครมาโทกราฟี 

โดยกรดไขมันจะต้องถูกเปลี่ยนให้เป็นเมทิลเอสเทอร์ก่อน ผลการวิเคราะห์ด้วยเทคนิค GC พบว่า โคร

มาโทแกรมของแอลกอฮอล์ไขมันจากแวกซ์เอสเทอร์มีองค์ประกอบของแอลกอฮอล์สายยาวหลายพีค 

บ่งบอกว่ามีแอลกอฮอล์ไขมันหลายชนิดแสดงตามภาพที่ 4.18 โดยมีพีคหลัก 7 พีคเทียบกับสาร

มาตรฐานคือพีคของแอลกอฮอล์ไขมันความยาวคาร์บอนเลขคู่ตั้งแต่ 22-34 คาร์บอน และมีพีคย่อย

ขนาดเล็กของแอลกอฮอล์คาร์บอนเลขคี่แทรกอยู่ระหว่างพีคหลักจ านวน 6 พีค เมื่อเทียบกับสาร
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มาตรฐานพบว่าแอลกอฮอล์ไขมันหลักของไขมันร าข้าวที่ได้คือ แอลกอฮอล์ความยาว 30 32 และ 34 

คาร์บอน โดยมีไตรอะคอนทานอล (Triacontanol; C30) เป็นองค์ประกอบหลัก คิดเป็น 15.42% 

ของทั้งหมด ข้อมูลของแอลกอฮอล์แต่ละชนิดแสดงไว้ในตาราง 4.7 

 

ภาพที่ 4.19 ผลการวิเคราะห์แอลกอฮอล์ไขมันจากไขร าข้าวด้วยเทคนิค GC 

โครมาโทแกรมเมทิลเอสเทอร์ของกรดไขมันปรากฎหลายพีค แสดงปริมาณของกรดไขมันแต่

ละชนิดที่ เป็นไปได้ เปรียบเทียบกับสารมาตรฐานกรดไขมัน พบว่ากรดไขมันจากไขร าข้าวมี

องค์ประกอบความยาวตั้งแต่ 16-24 คาร์บอน อย่างไรก็ตามกรดไขมันความยาว 16 18 และ 20 

คาร์บอน ปรากฎเป็นพีคที่เล็กมาก ดังนั้นองค์ประกอบหลักของกรดไขมันในไขร าข้าวในการทดลองนี้

คือ กรดลิกโนเซอริก  (Lignoceric acid; C 24:0) 66.42 เปอร์ เซนต์  รองลงมาคือ กรดบีฮีนิก 

(Behenic acid; C 22:0) 29.58 เปอร์เซนต์ ตามภาพที่ 4.19 ข้อมูลของกรดไขมันแต่ละชนิดแสดงไว้

ในตาราง 4.5 

จากปริมาณกรดไขมันที่มีมากที่สุดคือ กรดลิกโนเซอริก มีโอกาสที่จะจับคู่กับ ไตรอะคอนทา

นอล ซึ่งเป็นไขมันแอลกอฮอล์ที่มีมากที่สุด คาดเดาได้ว่าเอสเทอร์หลักที่มีอยู่ในแวกเอสเทอร์จากไขร า

ข้าวนี้น่าจะเป็นเอสเทอร์ที่มีความยาว 54 คาร์บอน คือพีคที่รีเทนชันไทม์ 23.23 นาที ซึ่งตรงกับผล
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การรายงานของ Vali และคณะ [22] ที่บอกว่าองค์ประกอบหลักของแวกซ์เอสเทอร์จากไขร าข้าวคือ 

เอสเทอร์ความยาว 54 คาร์บอน รองลงมาคือ 52 คาร์บอน โดยมีองค์ประกอบหลัก คือ กรดลิกโนเซ

อริกกับไตรอะคอนทานอล 

 

ภาพที่ 4.20 ผลการวิเคราะหเ์มทิลเอสเทอร์ของกรดไขมันจากไขร าข้าวด้วยเทคนิค GC 

ตาราง 4.8 ผลการวิเคราะห์แอลกอฮอล์ไขมันจากไขร าข้าวด้วยเทคนิค GC 

ที่ Retention time แอลกอฮอล์ไขมัน* จ านวนคาร์บอน % สัดส่วน 

1. 35.38 1-Docosanol 22 0.24 

2. 36.71 1-Tricosanol 23 1.67 

3. 38.27 1-Tetracosanol 24 4.64 

4. 39.56 1-Pentacosanol 25 3.84 

5. 40.97 1-Hexacosanol 26 9.61 

6. 42.22 1-Heptacosanol 27 4.68 

7. 43.51 1-Octacosanol 28 10.40 

8. 44.71 1-Nonacosanol 29 7.72 

9. 45.91 1-Triacontanol 30 15.42 

10. 47.07 1-Hentriacontanol 31 5.01 

11. 48.17 1-Dotriacontanol 32 12.78 

12. 49.21 1-Tritricontanol 33 1.26 

13. 50.81 1-Tetratriacontanol 34 10.58 

*ชื่อสามัญ 
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ตาราง 4.9 ผลการวิเคราะห์เอสเทอร์ของกรดไขมันจากไขร าข้าวด้วยเทคนิค GC 

ที่ Retention time เอสเทอร์ของกรดไขมัน % สัดส่วน 

1. 4.826 Palmitic acid (C 16:0) 0.64 

2. 6.967 Stearic acid (C 18:0) 0.28 

3. 7.302 Oleic acid (C 18:1) 0.06 

4. 10.951 Arachidonic acid (C 20:0) 0.82 

5. 15.024 Behenic acid (C 22:0) 29.58 

6. 18.672 Lignoceric acid (C 24:0) 66.42 

*ชื่อสามัญ 

4.8 การตกผลึกล าดับส่วน (fractional crystallization) 

เปรียบเทียบผลการแยกไขร าข้าวดิบด้วยเทคนิค TREF กับเทคนิคการตกผลึกล าดับส่วน โดย

ละลายไขร าข้าวดิบ 5 กรัม ละลายในตัวท าละลายผสมเฮกเซนกับไอโซโพรพานอล ในอัตราส่วน 

30:70 ที่ 65 องศาเซลเซียส แล้วท าการตกผลึกอย่างรวดเร็ว พบว่าสารเริ่มตกผลึกที่อุณหภูมิ 50 40 

30 และ 20 องศาเซลเซียส ผลึกที่ได้มีลักษณะคล้ายกันคือเป็นผลึกสีเหลือง หนัก 1.58 0.32 0.38 

และ 0.42 กรัม ตามล าดับ และเหลือสารละลายสีเหลืองที่ไม่เกิดผลึกที่อุณหภูมิต่ า คาดว่าเป็นไตรกลี

เซอร์ไรและรงควัตถุให้สีเหลือง ผลการทดสอบด้วยเทคนิค TLC และ 1H-NMR พบว่าทุกส่วนที่แยกได้

ในทุกช่วงอุณหภูมิ มีไตรกลีเซอร์ไรด์ปะปนอยู่ แสดงให้เห็นว่าเทคนิคการตกผลึกล าดับส่วนแบบ

ธรรมดาไม่สามารถก าจัดไตรกลีเซอร์ไรด์ ส่วนยางเหนียวและสิ่งเจือปนอื่นๆ ออกจากไขได ้

4.9 คอลัมน์โครมาโทกราฟี (column chromatography) 

เพื่อยืนยันว่ากลไกการแยกไขร าข้าวดิบเป็นกลไกตามหลักการ TREF จึงต้องทดสอบ

เปรียบเทียบกับการแยกด้วยเทคนิคคอลัมน์โครมาโทกราฟี โดยเลือกตัวท าละลายที่ให้ผลการแยกดี

ที่สุดคือ ตัวท าละลายผสมเฮกเซนกับไอโซโพรพานอล ในอัตราส่วน 30:70 ในขั้นตอนการแยกสาร

ด้วยเทคนิคคอลัมน์โครมาโทกราฟีนี้มีความจ าเป็นต้องควบคุมอุณหภูมิคอลัมน์ให้อยู่ที่ 65 องศา

เซลเซียส เพื่อป้องกันไม่ให้ไขร าข้าวตกผลึกลงบนซิลิกาเจล ซึ่งจะส่งผลต่อประสิทธิภาพของการแยก
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สารด้วยเทคนิคนี้ ผลการทดลองพบว่าไขที่ชะออกมาได้มีลักษณะเป็นผงสีเหลืองมีความเหนียว

เล็กน้อยโดยส่วนแรกจะมีความเหนียวมากที่สุดทั้งนี้อาจเพราะมีองค์ประกอบของไตรีกลีเซอร์ไรด์อยู่

มากที่สุด ส่วนที่เหลือมีลักษณะคล้ายกันทุกส่วน ผลจาก 1H-NMR ช่วยยืนยันว่าแต่ละส่วนที่ได้ยังมี

สิ่งเจือปนอยู่ และไม่สามารถแยกให้ได้ส่วนที่มีแวกซ์เอสเทอร์อย่างเดียวได้ 

ในงานนี้แสดงให้เห็นว่าเทคนิค TREF สามารถใช้แยกองค์ประกอบของไขจากพืชได้ โดยการ

แยกจะส าเร็จได้ต้องขึ้นอยู่กับความสามารถในการตกผลึกของแต่ละองค์ประกอบ องค์ประกอบที่

สามารถแยกออกจะต้องตกผลึกได้ การแยกด้วยเทคนิคนี้จึงจะมีประสิทธิภาพ มีการศึกษาปัจจัยที่

ส่งผลต่อการแยกด้วยเทคนิค TREF และพบว่าตัวท าละลายผสม ไอโซโพรพานอล:เฮกเซน ใน

อัตราส่วน 70:30 ให้ผลการแยกที่ดีที่สุด และตัวรองรับเฉื่อยก็เป็นปัจจัยส าคัญส าหรับการแยกด้วย

เทคนิคนี้ 

Taveeporn [50] รายงานว่า สารก่อผลึก จะชักน าให้เกิดการตกผลึก (heterogeneous 

nucleation) ในการตกผลึกของพอลิเมอร์ ผลคือการตกผลึกจะเกิดเร็วขึ้น ท าให้เกิดผลึกขนาดเล็ก มี

ลักษณะแบบเดียวกันและช่วยควบคุมการเติบโตของนิวเคลียส (ตามภาพที่ 4.20) ด้วยขนาดที่เล็กและ

เป็นลักษณะเดียวกันของสารก่อผลึกจะส่งผลให้เกิดการแยกเป็นชั้นของผลึกบนตัวรองรับที่ดีกว่า ซึ่ง

เป็นการเพิ่มประสิทธิภาพของการแยกด้วยเทคนิค TREF การตกผลึกโดยไม่มีตัวรองรับเฉื่อย 

(homogeneous nucleation) พบว่าผลการแยกแต่ละองค์ประกอบมีการกระจายตัวเป็นวงกว้าง 

 

ภาพที่ 4.21 การตกผลึกของพอลิเมอร์ ; ภาพบน : การตกผลึกทั่วไป, 
ภาพล่าง : การตกผลึกโดยมีตัวรองรับ 
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ในงานน้ีใช้ตัวรองรับเฉื่อยคือ ซิลิกาเจล เป็นตัวช่วยเพ่ิมประสิทธิภาพในการแยกองค์ประกอบ

ของไขร าข้าวด้วยการตกผลึก ดังนั้นจึงเป็นการง่ายที่จะโน้มน้าวให้เกิดการติดอยู่ด้วยกันเป็นชั้นๆ บน

ตัวรองรับเฉื่อย ในขั้นตอนการชะ แต่ละองค์ประกอบสามารถเลือกถูกชะออกได้โดยการเพิ่มอุณหภูมิ 

ผลนี้แสดงว่าการแยกองค์ประกอบของไขร าข้าวมีประสิทธิภาพมากขึ้น และงานวิจัยนี้ยังยืนยันได้ว่า

การแยกด้วยเทคนิค TREF ได้ผลที่มีประสิทธิภาพมากกว่าการแยกด้วยเทคนิคการตกผลึกล าดับส่วน

และเทคนิคคอลัมน์โครมาโทกราฟี 



 

 

บทที่ 5 
สรุปผลการทดลอง 

5.1 สรุปผลการทดลอง 

ในงานวิจัยนี้พบว่าเทคนิค TREF เป็นวิธีการแยกทางกายภาพที่สามารถใช้แยกองค์ประกอบ

ของไขร าข้าวได้ส าเร็จ โดยสามารถแยกยางเหนียว ที่เป็นองค์ประกอบที่แยกออกยากด้วยเทคนิคการ

แยกทางกายภาพทั่วไป แยกได้ที่อุณหภูมิการชะ 40 และ 50 องศาเซลเซียส แวกซ์เอสเทอร์ที่ได้จึงมี

ความบริสุทธิ์สูง จากการวิเคราะห์ผลการทดลองด้วยเทคนิค TLC 1H-NMR FTIR และ HTGC พบว่า 

สภาวะที่เหมาะสมในการแยกไขร าข้าวคือ ใช้ตัวท าละลายผสมระหว่างเฮกเซนกับไอโซโพรพานอลใน

อัตราส่วน 30:70 ที่อุณหภูมิการชะ 30 40 50 และ 60 องศาเซลเซียส ตามล าดับ โดยส่วนที่ 30 

องศาเซลเซียส จะแยกได้ไขหนืดสีเหลืองซึ่งมีองค์ประกอบคือ แวกซ์เอสเทอร์ ไตรกลีเซอร์ไรด์ กรด

ไขมัน และแอลกอฮอล์ไขมัน ที่อุณหภูมิ 40 และ 50 องศาเซลเซียส องค์ประกอบส่วนที่เป็นไตรกลี

เซอร์จะถูกก าจัดไปจนหมด และมีองค์ประกอบคือแอลดีไฮด์ กรดไขมัน และแอลกอฮอล์ไขมันซึ่งจะ

ลดลงตามล าดับตามอุณหภูมิที่เพิ่มขึ้น และส่วนที่ 60 องศาเซลเซียส จะได้องค์ประกอบเพียงอย่าง

เดียวคือแวกซ์เอสเทอร์ โดยแวกซ์เอสเทอร์ที่แยกได้นี้มีคุณสมบัติใกล้เคียงกับไขคาร์นอบาที่มีการ

ประยุกต์ใช้อย่างหลากหลายในอุตสาหกรรมเครื่องส าอาง อาหาร และยา และแวกซ์เอสเทอร์ที่แยกได้

นี้ยังมีคุณสมบัติอยู่ในช่วงที่องค์การอาหารและยาสหรัฐอเมริการให้การยอมรับอีกด้วย  

ศึกษาองค์ประกอบของแวกซ์เอสเทอร์ที่แยกได้โดยเทคนิคแก๊สโครมาโทกราฟีที่อุณหภูมิสูง 

พบว่าแวกซ์เอสเทอร์ที่ได้มีองค์ประกอบคือเอสเทอร์อย่างน้อย 20 ชนิด น าแวกซ์เอสเทอร์ไปท า

ปฏิกิริยาสะพอนิฟิเคชันพบว่าองค์ประกอบหลักของแวกซ์เอสเทอร์จากไขร าข้าว คือ กรดไขมันความ

ยาวตั้งแต่ C16-C24 โดยมีองค์ประกอบหลักคือ กรดลิกโนเซอริก (Lignoceric acid; C 24:0) 66.42 

เปอร์เซนต์ รองลงมาคือ กรดบีฮีนิก (Behenic acid; C 22:0) 29.58 เปอร์เซนต์ และแอลกอฮอล์

ไขมันความยาว C22-C34 โดยองค์ประกอบหลักคือ ไตรอะคอนทานอล (Triacontanol; C 30) 15.42 

เปอร์เซนต์ 

จากข้อมูลกรดไขมันและแอลกอฮอล์ไขมันที่ได้ ผู้วิจัยคาดว่าเอสเทอร์หลักในแวกซ์เอสเทอร์

จากไขร าข้าวคือ เอสเทอร์ที่มีความยาว 54 คาร์บอน 
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5.2 ข้อเสนอแนะ 

1. ทดลองใช้เทคนิค TREF ส าหรับการแยกไขจากธรรมชาติชนิดอ่ืน 

2. ทดลองศึกษาปัจจัยอื่นๆ ที่ส่งผลต่อการแยกด้วยเทคนิค TREF เช่น ขนาดและรูปร่าง

ของตัวรองรับเฉื่อย 

3. ทดลองหาสภาวะอื่น ที่อาจจะท าให้แยกแวกซ์เอสเทอร์ได้ปริมาณสูงขึ้น เช่น ใช้ตัวท า

ละลายชนิดอื่นหรือใช้ช่วงอุณหภูมิที่แคบลง 
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ภาคผนวก ข 
คุณสมบตัิทางเคมี 

 

ภาพที่ ข-3 ผล FTIR ของไขร าข้าวแต่ละส่วนที่แยกได้ที่อุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส ดว้ยตัวท า
ละลายผสมเฮกเซน/ไอโซโพรพานอล ในอตัราส่วน 30:70 

 
ภาพที่ ข-4 ผล FTIR ของไขร าข้าวแต่ละส่วนที่แยกได้ที่อุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส ดว้ยตัวท า

ละลายผสมเฮกเซน/ไอโซโพรพานอล ในอตัราส่วน 30:70 
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ภาพที่ ข-5 ผล FTIR ของไขร าข้าวแต่ละส่วนที่แยกได้ทีอุ่ณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส ด้วยตัวท า
ละลายผสมเฮกเซน/ไอโซโพรพานอล ในอตัราส่วน 30:70 

 

ภาพที่ ข-6 ผล FTIR ของไขร าข้าวแต่ละส่วนที่แยกได้ทีอุ่ณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส ด้วยตัวท า
ละลายผสมเฮกเซน/ไอโซโพรพานอล ในอตัราส่วน 30:70 
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ภาพที่ ข-7 หมู่ฟังก์ชันหลักของแวกซ์เอสเทอร์บริสุทธิท์ี่ได ้

 

ตาราง ข-2 หมู่ฟังก์ชันหลักของแวกซ์เอสเทอร์บริสุทธิ์ที่ได ้

Wave number (cm-1) Assignment 

1197-1165 C-O Stretching 

1470-1450 COH Bending 

1760-1665 C=O Stretching 

2830-2695 C-H Stretching 

3650-3200 O-H Stretching 
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ภาพที่ ข-8 1H-NMR สเปกตรัมของไขร าข้าวส่วนที่แยกที่ 40 องศาเซลเซียส 

ด้วยตัวท าละลายเฮกเซน 

ภาพที่ ข-9 1H-NMR สเปกตรัมของไขร าข้าวส่วนที่แยกที่ 45 องศาเซลเซียส 

ด้วยตัวท าละลายไอโซโพรพานอล  
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ภาพที่ ข-10 1H-NMR สเปกตรัมของไขร าข้าวส่วนที ่1 แยกที ่30 องศาเซลเซียส 

ด้วยตัวท าละลายผสมในอัตราส่วน 30:70 

 

ภาพที่ ข-11 1H-NMR สเปกตรัมของไขร าข้าวส่วนที ่2 แยกที ่40 องศาเซลเซียส 
ด้วยตัวท าละลายผสมในอัตราส่วน 30:70  
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ภาพที่ ข-12 1H-NMR สเปกตรัมของไขร าข้าวส่วนที ่3 แยกที ่50 องศาเซลเซียส 

ด้วยตัวท าละลายผสมในอัตราส่วน 30:70 

ภำพที่ ข-13 1H-NMR สเปกตรัมของไขร ำข้ำวส่วนที ่4 แยกที ่60 องศำเซลเซียส 
ด้วยตัวท ำละลำยผสมในอัตรำส่วน 30:70  
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ภาพที่ ข-14 1H-NMR สเปกตรัมของแวกซ์เอสเทอร์บรสิุทธิ์ 

 

ภาพที่ ข-15 โครมาโทแกรมแสดงองค์ประกอบของแวกซ์เอสเทอร์จากไขร าข้าว 
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ภาพที่ ข-16 ผลการวิเคราะห์แอลกอฮอล์ไขมันจากไขร าข้าวด้วยเทคนิค GC 

 

ภาพที่ ข-17 ผลการวิเคราะหเ์มทิลเอสเทอร์ของกรดไขมันจากไขร าข้าวด้วยเทคนิค GC 
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ตาราง ข-3 ผลการวิเคราะห์แอลกอฮอล์ไขมันจากไขร าข้าวด้วยเทคนิค GC 

ที่ Retention time แอลกอฮอล์ไขมัน จ านวนคาร์บอน % สัดส่วน 

1. 35.38 1-Docosanol 22 0.24 

2. 36.71 1-Tricosanol 23 1.67 

3. 38.27 1-Tetracosanol 24 4.64 

4. 39.56 1-Pentacosanol 25 3.84 

5. 40.97 1-Hexacosanol 26 9.61 

6. 42.22 1-Heptacosanol 27 4.68 

7. 43.51 1-Octacosanol 28 10.40 

8. 44.71 1-Nonacosanol 29 7.72 

9. 45.91 1-Triacontanol 30 15.42 

10. 47.07 1-Hentriacontanol 31 5.01 

11. 48.17 1-Dotriacontanol 32 12.78 

12. 49.21 1-Tritricontanol 33 1.26 

13. 50.81 1-Tetratriacontanol 34 10.58 

*ชื่อสามัญ 

ตาราง ข-4 ผลการวิเคราะห์เอสเทอร์ของกรดไขมันจากไขร าข้าวด้วยเทคนิค GC 

ที่ Retention time เอสเทอร์ของกรดไขมัน % สัดส่วน 

1. 4.826 Palmitic acid (C 16:0) 0.64 

2. 6.967 Stearic acid (C 18:0) 0.28 

3. 7.302 Oleic acid (C 18:1) 0.06 

4. 10.951 Arachidonic acid (C 20:0) 0.82 

5. 15.024 Behenic acid (C 22:0) 29.58 

6. 18.672 Lignoceric acid (C 24:0) 66.42 

*ชื่อสามัญ  
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