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บทค ัด ย ่อ ภา ษาไทย 

พลเทพ ศักดิ์พาณิชย์ : สตรอนเทียมไททาเนตเจือด้วยแลนทานัมส้าหรับทรานส์เอสเทอริฟิ
เค ชันของน ้ ามันปา ล์มเป็นเมทิลเอสเทอร์ของกรดไขมัน  (LANTHANUM-DOPED 
STRONTIUM TITANATE FOR TRANSESTERIFICATION OF PALM OIL TO FATTY 
ACID METHYL ESTERS) อ.ที่ปรึกษาวิทยานิพนธ์หลัก: รศ. ดร. ชวลิต งามจรัสศรีวิชัย {, 
111 หน้า. 

ในงานวิจัยนี สตรอนเทียมไททาเนตเจือด้วยแลนทานัมที่มีโครงสร้างแบบมีโซ (LMSTs) ถูก
สังเคราะห์ผ่านวิธีการเผาไหม้โซลเจล โดยใช้โคพอลิเมอร์แบบบล็อกชนิดไร้ประจุ (Pluronic P123) 
เป็นสารก่อโครงสร้าง กรดซิตริกถูกเติมในของผสมสังเคราะห์เพ่ือเพ่ิมอันตรกิริยาของไอออนโลหะ 
และส่งเสริมการเกิดวัฏภาคสตรอนเทียมไททาเนต  (SrTiO3) ฐานเพอรอฟสไกต์ที่มีความบริสุทธิ์และ
ความเป็นผลึกสูง ท้าการศึกษาผลของอัตราส่วนโดยโมลของแลนทานัมต่อสตรอนเทียม (La/Sr) และ
อุณหภูมิในการเผาต่อสมบัติทางเคมีกายภาพของ LMSTs โดยใช้เทคนิควิเคราะห์ต่างๆ จากผลการ
ทดลองพบว่าการแทนที่ของ La3+ กับ Sr2+ ในโครงสร้างของ SrTiO3 ท้าให้เกิดวัฏภาค LaxSr1-xTiO3 
แบบเพอรอฟสไกต์ทรงลูกบาศก์ที่อุณหภูมิในการเผาเท่ากับ 600 องศาเซลเซียส โครงสร้างแบบมีโซ
และสมบัติความพรุนของ LMSTs สามารถควบคุมโดยปรับปริมาณแลนทานัมที่ใช้ LMSTs ที่มี
อัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr เท่ากับ 1 (LMST-1) มีพื นที่ผิวจ้าเพาะสูงที่สุด (37.3 ตารางเมตร กรัม-1) 
และความพรุนแบบมีโซที่สูง สมรรถนะเชิงเร่งปฏิกิริยาของ LMSTs ถูกตรวจสอบในปฏิกิริยาทรานส์
เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปาล์มกับเมทานอลเพ่ือสังเคราะห์เมทิลเอสเทอร์ของกรดไขมัน  (FAME) 
LMST-1 เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาที่เหมาะสมที่สุดเน่ืองจากสภาพเบสสูง ดังยืนยันได้จากการวิเคราะห์ด้วย
เทคนิค Hammett indicator และการคายตามอุณหภูมิที่โปรแกรมของแก๊สคาร์บอนไดออกไซด์  
ภายใต้ภาวะในการท้าปฏิกิริยาที่เหมาะสม (อัตราส่วนโดยโมลของเมทานอลต่อน ้ามันเท่ากับ 20 ตอ่ 1 
น ้าหนักตัวเร่งปฏิกิริยาเท่ากับ 10 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก อุณหภูมิเท่ากับ 170 องศาเซลเซียส และ
เวลาเท่ากับ 3 ช่ัวโมง) LMST-1 ให้ผลได้ของ FAME สูงสุด >96 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก และสามารถ
น้ากลับมาใช้ซ ้าในปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันได้อย่างน้อย 3 ครั ง  
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In the present work, a series of lanthanum-doped mesostructured strontium 
titanate materials (LMSTs) was synthesized via sol-gel combustion method in the 
presence of non-ionic triblock copolymer (Pluronic P123) as a structure-directing agent. 
Citric acid was added into synthesis mixture to enhance metal ions interaction, and to 
promote formation of high purity and crystallinity perovskite-based strontium titanate 
(SrTiO3) phases. In addition, the effects of La/Sr molar ratios and calcination 
temperature on the physicochemical properties of the LMSTs were investigated by 
using various characterization techniques. The results showed that the substitution of 
La3+ for Sr2+ into the SrTiO3 lattice generated cubic perovskite LaxSr1-xTiO3 at calcination 
temperature of 600 °C. The mesostructures and textural properties of LMSTs can be 
manipulated by varying the La doping amount. The LMST with La/Sr molar ratio of 1 
(LMST-1) had the highest BET surface area (37.3 m2 g−1) and high mesoporosity. The 
catalytic performance of LMSTs was tested in transesterification of palm oil with 
methanol to produce fatty acid methyl esters (FAME). LMST-1 was the suitable catalyst 
due to its high basicity as evidenced by Hammett indicator and temperature-
programed desorption of carbon dioxide (CO2). Under the suitable reaction 
conditions (methanol to oil molar ratio of 20:1, catalyst amount of 10 wt.%, 
temperature of 170 °C and time of 3 h), the highest FAME yield of >96 wt.% was 
achieved over LMST-1. Moreover, LMST-1 can be reused in the transesterification at 
least 3 cycles. 
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บทที่ 1 
บทน า 

1.1 ความเปน็มาและส าคญัของปญัหา 

ในปัจจุบันเทคโนโลยีการผลิตเมทิลเอสเทอร์ของกรดไขมัน (fatty acid methyl ester , 
FAME) หรือไบโอดีเซล เป็นการเปล่ียนโมเลกุลไตรกลีเซอไรด์ในน ้ามันพืชหรือไขมันสัตว์ผ่าน
ปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชัน (transesterification) กับแอลกอฮอล์โมเลกุลขนาดเล็ก ได้แก่  
เมทานอล หรือ เอทานอล หรือเรียกว่าปฏิกิริยาแอลกอฮอไลซิส (alcoholysis) และเกิดผลิตภัณฑ์
ข้างเคียง (by-product) คือ กลีเซอรอล เป็นผลพลอยได้จากการผลิต ซ่ึงสามารถน้าไปใช้ประโยชน์
ทางด้านอ่ืนๆได้อีก ปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันแสดงดังรูปที่ 1.1 
 

 
 

รูปที่ 1.1 ปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของไตรกลีเซอไรด์กับแอลกอฮอล์ [1, 2] 
 

การใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาเอกพันธุ์ชนิดเบส (homogeneous catalyst) เช่น โซเดียมไฮดรอก
ไซด์ (NaOH) โซเดียมเมทอกไซด์ (NaOCH3) โพแทสเซียมไฮดรอกไซด์ (KOH) ได้รับความนิยมและ
เป็นที่แพร่หลายในกระบวนการผลิตเมทิลเอสเทอร์ของกรดไขมัน เน่ืองจากตัวเร่งปฏิกิริยาและสารตั ง
ต้นอยู่ในวัฏภาคเดียวกัน ส่งผลให้การเร่งปฏิกิริยาเกิดขึ นในอัตราเร็วที่สูง [1, 2] อย่างไรก็ตามข้อเสีย
ของการใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาเอกพันธุ์ คือ ตัวเร่งปฏิกิริยาละลายเป็นเนื อเดียวกันกับสารตั งต้นและ
ผลิตภัณฑ์ เมื่อเสร็จสิ นปฏิกิริยาจึงจ้าเป็นต้องเพ่ิมขั นตอนการแยกตัวเร่งปฏิกิริยาและขั นตอนการเพ่ิม
ความบริสุทธิ์ของผลิตภัณฑ์ การใช้น ้าล้างตัวเร่งปฏิกิริยาออกเป็นกระบวนการที่นิยม แต่ท้าให้เกิดน ้า
เสียปริมาณมาก ซ่ึงส่งผลกระทบต่อส่ิงแวดล้อม จากข้อเสียดังกล่าวจึงท้าให้มีการพัฒนาตัวเร่ง
ปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ (heterogeneous catalyst) มาใช้แทนตัวเร่งปฏิกิริยาเอกพันธุ์ เพ่ือลดขั นตอนการ
แยกตัวเร่งปฏิกิริยา รวมทั งได้ผลิตภัณฑ์ที่มีความบริสุทธิ์สูง [3, 4] 
  



 

 

2 

สตรอนเทียมออกไซด์ (strontium oxide, SrO) เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ชนิดเบส ที่มี
กัมมันตภาพ (activity) ในการเร่งปฏิกิริยาสูง แต่ด้วยข้อจ้ากัดด้านการเตรียมจ้าเป็นต้องผ่านการ
กระตุ้นที่อุณหภูมิสูง อีกทั งเกิดการชะละลาย (leaching) ของต้าแหน่งกัมมันต์ (active site) ในขณะ
ด้าเนินปฏิกิริยา [5] ดังนั นจึงมีแนวคิดเพ่ิมเสถียรภาพของ SrO โดยน้ามาเตรียมเป็นออกไซด์ผสม
ระหว่างสตรอนเทียมและไทเทเนียมที่มีโครงสร้างเพอรอฟสไกต์ (perovskite) หรือสตรอนเทยีมไททา
เนต (strontium titanate, SrTiO3) ดังแสดงในรูปที่ 1.2 การเตรียม SrTiO3 ท้าได้หลายวิธี การเผา
ไหม้โซลเจล (sol-gel combustion) เป็นเทคนิคหน่ึงที่ได้รับการพัฒนาจากเทคนิคโซลเจลในระบบ
ปกติ โดยใช้กรดอินทรีย์ เช่น กรดซิตริก (citric acid) เป็นสารเชิงซ้อน (complexing agent) เพ่ือ
ควบคุมไฮโดรไลซิส และการควบแน่น (condensation) ของไอออนโลหะ [6, 7] นอกจากนั นยังท้า
หน้าที่เป็นเชื อเพลิงและรีดักแทนซ์ (reductant) โดยท้าปฏิกิริยากับไอออนไนเทรตซ่ึงท้าหน้าที่เปน็ตวั
ออกซิแดนซ์ (oxidant) [8, 9] จึงได้วัสดุที่มีความบริสุทธิ์สูง อนุภาคขนาดเล็กสม่้าเสมอ และใช้
อุณหภูมิในการกระตุ้นไม่สูงมากเมื่อเปรียบเทียบกับวิธีการเตรียมดั งเดิม จึงช่วยลดพลังงานในการ
สังเคราะห์ 
 

 
 

รูปที่ 1.2 โครงสร้างผลึกของสตรอนเทียมไททาเนตที่มีโครงสร้างเพอรอฟสไกต์ 
 

จุดเด่นของ SrTiO3 คือ เสถียรภาพที่ดีทั งด้านโครงสร้างเคมี และความร้อน อย่างไรก็ตาม
ออกไซด์ผสมดังกล่าวมีพื นที่ผิวจ้าเพาะต่้า ส่งผลต่อปริมาณต้าแหน่งกัมมันต์ในการเกิดปฏิกิริยา ดงันั น
จึงมีการพัฒนา SrTiO3 ให้มีโครงสร้างแบบมีโซ (mesostructure) โดยการเติมสารก่อโครงสร้าง 
(structure-directing agent) เพ่ือช่วยในการก้าหนดขนาดและโครงสร้างรูพรุน ส่งผลให้ได้วัสดุที่มี
พื นที่ผิวจ้าเพาะสูงและรูพรุนขนาดกลางที่มีการกระจายตัวสม่้าเสมอ [10] 

ตัวเร่งปฏิกิริยาชนิดโลหะออกไซด์ผสมมีจุดเด่นที่ส้าคัญคือสภาพเบส (basicity) ที่สามารถ
ปรับแต่งได้ โดยจับคู่ชนิดและใช้ปริมาณโลหะที่เหมาะสมในการสังเคราะห์ จากการศึกษาพบว่า  
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แลนทานัม (lanthanum, La3+) ซ่ึงเป็นโลหะหายาก (rare earth metal) ถูกน้ามาใช้เป็นวัฏภาค 
กัมมันต์ (active phase) หรือตัวสนับสนุน (promoter) เพ่ือเพ่ิมสมบัติเชิงเร่งปฏิกิริยาให้กับโลหะ
ออกไซด์หลายชนิด เน่ืองจากมีปริมาณและความแรงเบสที่สูงเมื่อเปรียบเทียบกับกลุ่มโลหะหายาก
ชนิดอ่ืนๆ [11] อีกทั งยังมีเสถียรภาพทางความร้อนที่สูง [12] ดังนั นทางผู้วิจัยมีความสนใจเลือก La3+ 
มาเพ่ิมสมบัติเชิงเร่งปฏิกิริยาให้กับ SrTiO3 โดยอาศัยหลักการแบบผลเสริมกัน (synergetic effect) 
ของการใช้ La3+ และ Sr2+ ที่มีสภาพเป็นเบสแตกต่างกัน เมื่อโลหะทั งสองเกิดพันธะกันจะเกิดการ
เสริมกันตรงบริเวณต้าแหน่งกัมมันต์ ส่งผลให้โลหะออกไซด์ผสมมีสภาพเบสที่มากขึ น นอกจากนั นการ
ที่ La3+ และ Sr2+ ที่มีวาเลนซ์อิเล็กตรอน (valence electron) ต่างกัน แทนที่ในผลึกของโลหะ
ออกไซด์จะ ส่งผลให้เกิดความไม่สมบูรณ์หรือเกิดต้าหนิแลตทิซ (lattice defect) ในโครงสร้างของ 
SrTiO3 ซ่ึงบริเวณที่มีพันธะขาดหายไปบางส่วนจะเป็นต้าแหน่งที่มีสภาพเบสสูงสุดเมื่อเปรยีบเทยีบกับ
บริเวณอ่ืน [13] 

วัตถุประสงค์หลักของงานวิจัยนี คือ ศึกษาการสังเคราะห์สตรอนเทียมไททาเนตเจือด้วย 
แลนทานัมที่มีโครงสร้างรูพรุนแบบมีโซด้วยวิธีเผาไหม้โซลเจล พร้อมทั งศึกษาผลของสมบัติเชิง
กายภาพและเคมีต่อสมบัติเชิงเร่งปฏิกิริยาในการท้าทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปาล์มกล่ัน
บริสุทธิ์กับเมทานอลเพ่ือสังเคราะห์เมทิลเอสเทอร์ของกรดไขมัน 
 
1.2 วัตถปุระสงค ์

1. ศึกษาการสังเคราะห์สตรอนเทียมไททาเนตเจือด้วยแลนทานัมด้วยวิธีการเผาไหม้โซลเจล 
2. ศึกษาการเร่งทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปาล์มกับเมทานอลเพ่ือสังเคราะห์เมทิล 

เอสเทอร์ของกรดไขมันโดยใช้สตรอนเทียมไททาเนตเจือด้วยแลนทานัมเป็นตัวเร่งปฏิกิริยา
วิวิธพันธุ ์

 
1.3 ขอบเขตของการวจิยั 

สังเคราะห์สตรอนเทียมไททาเนตเจือด้วยแลนทานัมด้วยวิธีการเผาไหม้โซลเจล และวเิคราะห์
สมบัติเชิงกายภาพและเคมีด้วยเทคนิควิเคราะห์ต่าง ๆ หลังจากนั นหาภาวะที่เหมาะสมในการ
สังเคราะห์เมทิลเอสเทอร์ของกรดไขมันผ่านปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปาล์มกล่ัน
บริสุทธิ์ (refined bleached deodorized palm oil) กับเมทานอลในเครื่องปฏิกรณ์ออโตเคลฟ 
(autoclave reactor) 
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1.4 ประโยชนท์ีค่าดวา่จะไดร้บัจากการวจิยันี ้

ได้สตรอนเทียมไททาเนตเจือด้วยแลนทานัมเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ชนิดเบสส้าหรับการ
สังเคราะห์เมทิลเอสเทอร์ของกรดไขมันผ่านปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปาล์มกล่ัน
บริสุทธิ์กับเมทานอล 
 
1.5 วิธดี  าเนนิการวจิยั 

1. ศึกษาเอกสารและงานวิจัยที่เก่ียวข้อง 
2. ศึกษาการสังเคราะห์สตรอนเทียมไททาเนตเจือด้วยแลนทานัมด้วยวิธีการเผาไหม้โซลเจล 

การสังเคราะห์ท้าในสารละลายกรด โดยใช้โคพอลิเมอร์แบบบล็อก (block copolymer) 
ชนิด Pluronic P123 เป็นสารก่อโครงสร้าง และกรดซิตริกเป็นสารเชิงซ้อน 

3. ศึกษาหาภาวะที่เหมาะสมในการสังเคราะห์สตรอนเทียมไททาเนตเจือด้วยแลนทานัมโดย
ปรับเปล่ียนตัวแปรต่างๆ ได้แก่  

 อัตราส่วนโดยโมลของแลนทานัมต่อสตรอนเทียมในช่วง 0.1 ถึง 1  

 อัตราส่วนโดยโมลของกรดซิตริกต่อโลหะรวมเท่ากับ 0.8 

 อุณหภูมิในการเผา ในช่วง 400 ถึง 800 องศาเซลเซียส 
4. วิเคราะห์สมบัติของสตรอนเทียมไททาเนตเจือด้วยแลนทานัมด้วยเทคนิคต่าง ๆ ได้แก่ 

 ศึกษาสมบัติเชิงความร้อนด้วยเทคนิค Simultaneous thermal analysis (STA) 

 ศึกษาสมบัติเชิงโครงสร้างด้วยเทคนิค X-ray diffraction (XRD) 

 ศึกษาองค์ประกอบธาตุด้วยเทคนิค Wavelength dispersive X-ray fluorescence 
spectrometry (WDX) 

 ศึกษาสัณฐานวิทยาด้วยเทคนิค Field emission scanning electron microscopy 
(FE-SEM) และ Transmission electron microscopy (TEM) 

 ศึกษาสมบัติความพรุนด้วยเทคนิค N2 physisorption 

 ศึกษาสภาพเบสด้วยเทคนิค Temperature-programmed desorption of CO2 

(TPD-CO2) 
 

5. ศึกษาสมบัติเชิงเร่งปฏิกิริยาของสตรอนเทียมไททาเนตเจือด้วยแลนทานัมที่เตรียมได้ใน
ทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปาล์มกล่ันบริสุทธิ์กับเมทานอลเพ่ือสังเคราะห์เมทิลเอส
เทอร์ของกรดไขมันในเครื่องปฏิกรณ์ออโตเคลฟ 
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6. ศึกษาหาภาวะที่เหมาะสมในการสังเคราะห์เมทิลเอสเทอร์ของกรดไขมัน โดยปัจจัยที่ศึกษา 
ได้แก่ 

 ปริมาณของตัวเร่งปฏิกิริยา ในช่วง 3 ถึง 10 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก 

 อัตราส่วนโดยโมลของแอลกอฮอล์ต่อน ้ามัน ในช่วง 12:1 ถึง 20:1 

 อุณหภูมิที่ใช้ในการท้าปฏิกิริยา ในช่วง 150 ถึง 170 องศาเซลเซียส 

 เวลาที่ใช้ท้าปฏิกิริยา ในช่วง 1 ถึง 3 ช่ัวโมง  
7. วิเคราะห์ สรุปผลการทดลอง และเขียนวิทยานิพนธ์ 

 
 
 



 

 

บทที่ 2 
ทฤษฎีและงานวิจัยที่เก ี่ยวข้อง  

2.1 แนวเหตผุลและทฤษฎทีีส่  าคญั 

ในปัจจุบันเทคโนโลยีการผลิตเมทิลเอสเทอร์ของกรดไขมัน ( fatty acid methyl ester, 
FAME) หรือไบโอดีเซล เป็นการเปล่ียนโมเลกุลไตรกลีเซอไรด์ในน ้ามันพืชหรือไขมันสัตว์  ผ่าน
ปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชัน (transesterification) กับแอลกอฮอล์โมเลกุลขนาดเล็ก และเกิด
ผลิตภัณฑ์ข้า งเคียงคือ กลีเซอรอล การใช้ตัว เร่งปฏิกิริยาเอกพันธุ์ชนิดเบส (homogeneous 
catalyst) ได้รับความนิยมและเป็นที่แพร่หลายในกระบวนการผลิต FAME เน่ืองจากตัวเร่งปฏิกิริยา
และสารตั งต้นอยู่ในวัฏภาคเดียวกัน ส่งผลให้การเร่งปฏิกิริยาเกิดขึ นในอัตราเร็วที่สูง อย่างไรก็ตามเมือ่
สิ นสุดปฏิกิริยาจ้าเป็นต้องเพ่ิมขั นตอนการแยกตัวเร่งปฏิกิริยาและขั นตอนการเพ่ิมความบริสุทธิ์ของ
ผลิตภัณฑ์ การใช้น ้าล้างตัวเร่งปฏิกิริยาออกเป็นกระบวนการที่นิยม แต่ท้าให้เกิดน ้าเสียปริมาณมาก 
ซ่ึงส่งผลกระทบต่อส่ิงแวดล้อม จากข้อเสียดังกล่าวจึงท้าให้มีการพัฒนาตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ 
(heterogeneous catalyst) มาใช้แทนตัวเร่งปฏิกิริยาเอกพันธุ์ เพ่ือลดขั นตอนการแยกตัวเร่ง
ปฏิกิริยา รวมทั งได้ผลิตภัณฑ์ที่มีความบริสุทธิ์สูง 

วัตถุประสงค์หลักของงานวิจัยนี คือ การสังเคราะห์ออกไซด์ผสมระหว่างสตรอนเทียมและ
ไทเทเนียม หรือสตรอนเทียมไททาเนต (SrTiO3) ที่มีโครงสร้างแบบเพอรอฟสไกต์ (perovskite) 
เตรียมโดยวิธีเผาไหม้โซลเจล (sol-gel combustion) จุดเด่นของ SrTiO3 คือ เสถียรภาพที่ดีทั งด้าน
โครงสร้างเคมี และความร้อน อย่างไรก็ตามจุดด้อยของ SrTiO3 คือ พื นที่ผิวจ้าเพาะต่้า ดังนั นจึงมีการ
พัฒนา SrTiO3 ที่มีโครงสร้างแบบมีโซ (mesostructure) โดยการเติมสารก่อโครงสร้าง (structure-
directing agent) เพ่ือช่วยในการก้าหนดขนาดและโครงสร้างรูพรุน ส่งผลให้ได้วัสดุที่มีพื นที่ผิว
จ้าเพาะสูงและรูพรุนขนาดกลางที่มีการกระจายตัวสม่้าเสมอ นอกจากนี ยังมีการน้าแลนทานัมซ่ึงเป็น
โลหะหายากเจือลงบนโครงสร้างของ SrTiO3 เพ่ือปรับแต่งสภาพเบสและน้ามาใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา
วิวิธพันธุ์ชนิดเบสส้าหรับปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปาล์มกับเมทานอลเพ่ือสังเคราะห ์
FAME 
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2.2 เมทลิเอสเทอรข์องกรดไขมนั (FAME) 

เมทิลเอสเทอร์เป็นสารอินทรีย์ประเภทเอสเทอร์ที่มีสายโซ่ไฮโดร คาร์บอนยาว โดยมี
โครงสร้างทางเคมีทั่วไปแสดงดังรูปที่ 2.1 และสูตรเคมีทั่วไป คือ CH3OOCCnH2n+1 เมื่อ n คือ จ้านวน
เต็มใดๆ 
 

 
 

รูปที่ 2.1 โครงสร้างทางเคมีทั่วไปของ FAME [1, 2] 
 

เมทิลเอสเทอร์เป็นโอเลโอเคมิคอล (oleochemicals) ชนิดหน่ึงที่ผลิตได้จากการเปล่ียน
โมเลกุลไตรกลีเซอไรด์ ในน ้ ามันพืชหรือไขมันสัตว์ ผ่านป ฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิ เค ชัน 
(transesterification) และเกิดผลิตภัณฑ์ข้างเคียงคือ กลีเซอรอล เป็นผลพลอยได้จากการผลิต [1,2] 
ในปัจจุบันสารโอลิโอเคมีและผลิตภัณฑ์จากอุตสาหกรรมโอเลโอเคมิคอลได้ถูกน้ามาใช้เป็นสารตั งต้น
ในการผลิตโอเลโอเคมิคอลประเภทอ่ืนๆที่มีมูลค่าสูงในอุตสาหกรรมต่อเน่ืองต่างๆ เช่น อุตสาหกรรม
การผลิตน ้ามันหล่อล่ืนชีวภาพ (biolubricants) อิมัลซิไฟเออร์ในอาหาร (food emulsifiers) สารซัก
ล้างที่ย่อยสลายได้ (biodegradable detergent) สารเสริมสภาพพลาสติก (plasticizers) และ
ส่วนประกอบที่ส้าคัญในเครื่องส้าอางและยา (pharmaceuticals) [14] รูปที่ 2.2 แสดงตัวอย่าง 
โอเลโอเคมิคอลที่ผลิตได้จากน ้ามันปาล์มและน ้ามันเมล็ดในปาล์ม 
 

Methyl group

Ester group

Alkyl group
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รูปที่ 2.2 ตัวอย่างโอเลโอเคมิคอลที่ผลิตได้จากน ้ามันปาล์มและน ้ามันเมล็ดในปาล์ม [14] 

 
ไบโอดีเซลจัดเป็นเชื อเพลิงทางเลือกชนิดหน่ึง ที่ผลิตได้จากแหล่งทรัพยากรหมุนเวียน เช่น 

น ้ามันพืช ไขมันสัตว์ ตลอดจนน ้ามันที่ใช้แล้ว ข้อดีของเชื อเพลิงไบโอดีเซลมีหลายอย่าง  เช่น เป็น
เชื อเพลิงที่มีประสิทธิภาพเทียบเท่าเชื อเพลิงที่ได้จากฟอสซิล และสามารถน้ามาใช้ทดแทนเชื อเพลิง
ดีเซลได้เป็นอย่างดี อีกทั งยังสามารถย่อยสลายได้เองตามกระบวนการทางชีวภาพ และเป็นมิตรต่อ
สภาพแวดล้อม นอกจากนี การใช้เชื อเพลิงไบโอดีเซลบริสุทธิ์ (B100) สามารถเกิดการเผาไหม้ได้
สมบรูณ์ เน่ืองจากไบโอดีเซลมีออกซิเจนผสมอยู่มากกว่าน ้ามันดีเซล จึงท้าให้มีการปลดปล่อยไอเสียที่
สะอาดกว่าการใช้น ้ามันดีเซล อีกทั งยังไม่ก่อให้เกิดก๊าซซัลเฟอร์ไดออกไซด์ เน่ืองจากในไบโอดีเซลไม่มี
ก้ามะถันเป็นองค์ประกอบ จึงช่วยลดการปลดปล่อยก๊าซเรือนกระจกที่ท้าให้เกิดภาวะโลกร้อน [1, 2] 

การผลิตไบโอดีเซลจากปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันเป็นวิธีที่ได้รับความนิยมและยอมรับ
อย่างกว้างขวาง เน่ืองจากสามารถสังเคราะห์ได้ที่อุณหภูมิไม่สูงมากนักและมีความเลือกจ้าเพาะ 
(selectivity) สูงกว่าการสลายโมเลกุลด้วยความร้อน อีกทั งผลได้ของผลิตภัณฑ์ที่มากกว่าการ
สังเคราะห์ FAME จากวิธีอ่ืนๆ และมีสมบัติใกล้เคียงกับน ้ามันดีเซลปิโตรเลียม  ปฏิกิริยาทรานส์ 
เอสเทอริฟิเคชันเป็นการเปล่ียนน ้ามันพืชหรือไขมันสัตว์ซ่ึงเป็นสารประเภทไตรกลีเชอไรด์ให้เป็น
สารประกอบเอสเทอร์ โดยนิยมท้าปฏิกิริยากับเมทานอลซ่ึงเป็นแอลกอฮอล์ที่มีโมเลกุลขนาดเล็ก 
เรียกว่าปฏิกิริยาแอลกอฮอไลซิส (alcoholysis) อย่างไรก็ตามปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันเป็น
ปฏิกิริยาแบบย้อนกลับได้ (reversible reaction) โดยตามทฤษฎีจ้าเป็นต้องใช้เมทานอล 3 โมล ต่อ
ไตรกลีเซอไรด์ 1 โมล แต่ในความเป็นจริง อัตราส่วนโดยโมลของเมทานอลต่อน ้ามันควรสูงกว่าทฤษฎี 
เพ่ือให้ปฏิกิริยาด้าเนินไปข้างหน้าได้มากขึ น นอกจากนี ในปัจจุบันตัวเร่งปฏิกิริยาถูกน้ามาใช้เพ่ิมอัตรา

Palm Oil 

&

Palm Kernel 

Oil
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การเกิดปฏิกิริยาให้ระบบเข้าสู่สมดุลได้เร็วขึ น โดยกระบวนการเกิดปฏิกิริยาจะเกิดการเปล่ียนจาก 
ไตรกลีเชอไรด์ไปเป็นไดกลีเชอไรด์ และมอนอกลีเชอไรด์ ตามล้าดับ ซ่ึงในแต่ละขั นตอนจะเกิด  
เมทิลเอสเทอร์ 1 โมเลกุล และสุดท้ายได้เมทิลเอสเทอร์ 3 โมเลกุล และกลีเซอรอล 1 โมเลกุล 
ตามล้าดับ (รปูที่ 2.3) 
 

 
รูปที่ 2.3 ปฏิกิริยาการสังเคราะห์ FAME ผ่านปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของของไตรกลีเซอไรด์
กับเมทานอล [2] 
 
2.3 ทรานสเ์อสเทอรฟิเิคชนัเชงิเรง่ปฏกิริยิา (Catalytic transesterification) 

ส้าหรับปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชัน ตัวเร่งปฏิกิริยาถูกน้ามาใช้เพ่ิมอัตราการเกิดปฏิกิรยิา
และผลได้ของ FAME ดังนั นประเภทและปริมาณของตัวเร่งปฏิกิริยาจึงมีความส้าคัญในการก้าหนด
ภาวะในการเกิดปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของไตรกลีเชอไรด์  ซ่ึงสามารถจ้าแนกประเภทของ
ตัวเร่งปฏิกิริยาได้ดังนี  

 ตัวเร่งปฏิกิริยาเอกพันธุ์ชนิดกรดและเบส 

 ตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ในกลุ่มโลหะออกไซด์ชนิดกรดและเบส 
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2.3.1 ตัวเรง่ปฏกิริยิาเอกพนัธ ุช์นดิกรดและเบส (Homogeneous catalyst) 

ตัวเร่งปฏิกิริยาเอกพันธุ์ชนิดกรดและเบสที่นิยมในปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชัน ได้แก่ 
กรดซัลฟิวริก กรดไฮโดรคลอริก โพแทสเซียม และโซเดียมไฮดรอกไซด์ ซ่ึงเป็นสารประกอบโลหะ
อินทรีย์ที่มีลิแกนชนิดไม่อ่ิมตัว โดยทั่วไปตัวเร่งปฏิกิริยาเอกพันธุ์มีต้าแหน่งการเร่งปฏิกิริยาชัดเจน ซ่ึง
ตัวเร่งปฏิกิริยาจะอยู่ในวัฏภาคเดียวกับสารตั งต้นและผลิตภัณฑ์ จึงมีส่วนช่วยลดข้อจ้ากัดในการแพร่
ของสารตั งต้น ดังนั นสารตั งต้นจึงสามารถเข้าถึงต้าแหน่งกัมมันต์ที่ใช้ในการเร่งปฏิกิริยาได้ทุกทิศทาง 
เป็นผลให้การเร่งปฏิกิริยาเกิดขึ นในอัตราเร็วที่สูงและปฏิกิริยาเกิดได้อย่างรวดเร็ว อย่างไรก็ดี
กระบวนการผลิตไบโอดีเซลในระดับอุตสาหกรรมนิยมใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาชนิดเบสมากกว่าชนิดกรด 
เน่ืองจากให้อัตราการเกิดปฏิกิริยาที่รวดเร็วกว่า จึงท้าให้ปฏิกิริยาเข้าสู่สมดุลได้รวดเร็วขึ น [1, 2] อีก
ทั งการใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาชนิดกรดจ้าเป็นต้องใช้ถังปฏิกรณ์ที่ท้าจากโลหะชนิดพิเศษ เน่ืองจากเกิด
ปัญหาการกัดกร่อนบริเวณผิวของถังปฏิกรณ์ในระหว่างการเกิดปฏิกิริยา [1] 

อย่างไรก็ตามข้อเสียหลักของตัวเร่งปฏิกิริยาเอกพันธุ์ชนิดเบสคือ การแยกตัวเร่งปฏิกิริยาท้า
ได้ยาก เน่ืองจากตัวเร่งปฏิกิริยาละลายเป็นเนื อเดียวกันกับสารตั งต้นและผลิตภัณฑ์  [2, 3] จึง
จ้าเป็นต้องเพ่ิมขั นตอนการแยกตัวเร่งปฏิกิริยาและขั นตอนการเพ่ิมความบริสุทธิ์ของ FAME การใช้น า้
ล้างตัวเร่งปฏิกิริยาออกเป็นกระบวนการที่นิยม แต่ท้าให้เกิดน ้าเสียปริมาณมากและเสียค่าใช้จา่ยสูงใน
การบ้าบัด (รูปที่ 2.4) ซ่ึงส่งผลกระทบต่อส่ิงแวดล้อม ดังนั นการน้าตัวเร่งปฏิกิริยากลับมาใช้ใหม่จึงทา้
ได้ยาก และยังส่งผลให้อายุการใช้งานของตัวเร่งปฏิกิริยาสั นลง [3] 
 

 
รูปที่ 2.4 กระบวนการผลิตไบโอดีเซลโดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาเอกพันธุ์ชนิดเบส [3] 
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2.3.2 ตัวเรง่ปฏกิริยิาววิธิพนัธ ุ ์(Heterogeneous catalyst) 

ตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์เป็นกลุ่มโลหะออกไซด์ชนิดกรดและเบสถูกน้ามาใช้แทนตัวเร่ง
ปฏิกิริยาเอกพันธุ์ เพ่ือลดขั นตอนการแยกตัวเร่งปฏิกิริยา ข้อดีของการ ใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์
ส้าหรับปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันคือ เสถียรภาพของตัวเร่งปฏิกิริยา เน่ืองจากมีความแข็ง
เชิงกลที่สูง และทนทานต่อความดันและอุณหภูมิสูง อีกทั งสามารถน้าตัวเร่งปฏิกิริยากลับมาใช้ใหม่ได ้
ส่งผลให้ตัวเร่งปฏิกิริยามีอายุการใช้งานที่ยาวนานกว่าเมื่อเปรียบกับตัวเร่งปฏิกิริยาเอกพันธุ์ [3, 4] 
นอกจากนี ยังสามารถเพ่ิมผลได้และการเลือกจ้าเพาะต่อผลิตภัณฑ์ โดยการดัดแปรลักษณะสมบัติของ
ตัวเร่งปฏิกิริยาให้เหมาะสมกับปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชัน ซ่ึงความสามารถในการเร่งปฏิกิริยา
ของตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์สามารถแปรเปล่ียนตามชนิดของโลหะที่ใช้เป็นวัฏภาคกัมมันต์ [4] 

อย่างไรก็ดีข้อเสียของการใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ส้าหรับปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชัน
คือ ข้อจ้ากัดด้านการแพร่โมเลกุลของไตรกลีเซอไรด์และเมทานอลมายังต้าแหน่งกัมมันต์ที่อยู่บน
พื นผิวของตัวเร่งปฏิกิริยา ดังนั นจึงจ้าเป็นต้องใช้อุณหภูมิในการเกิดปฏิกิริยาสูงกว่าในระบบเอกพันธุ์ 
เพ่ือท้าให้เพ่ิมอัตราการแพร่ของสารตั งต้นและอัตราการเกิดปฏิกิริยา และการเปล่ียนของไตรกลีเซอ
ไรด์และผลได้ของ FAME สูงขึ น การเปรียบเทียบตัวเร่งปฏิกิริยาเอกพันธุ์และวิวิธพันธุ์ส้าหรับทรานส์
เอสเทอริฟิเคชันแสดงดังตารางที่ 2.1 

ในปัจจุบันเทคโนโลยีการผลิตเชื อเพลิงไบโอดีเซลโดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ที่ได้รับการ
ยอมรับในระดับอุตสาหกรรม คือกระบวนการ Esterfip-H ถูกพัฒนาโดยสถาบันวิจัยปิโตรเลียมของ
ประเทศฝรั่งเศส (Institut Français du Pétrole, IFP) เป็นกระบวนการผลิตเชื อเพลิงไบโอดีเซล 
เชิงพาณิชย์โดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์เป็นที่แรก และมีก้าลังการผลิตไบโอดีเซลสูงสุดอยู่ที่ 
160,000 ตันต่อปี ส้าหรับกระบวนการผลิตประกอบด้วยเครื่องปฏิกรณ์แบบเบดน่ิง ( fixed bed 
reactor) จ้านวน 2 เครื่อง ซ่ึงภายในบรรจุตัวเร่งปฏิกิริยาชนิด ZnAl2O4 (zinc aluminate) ที่มี
โครงสร้างแบบสปิเนล (spinel) พร้อมกับการใช้อุณหภูมิและอัตราส่วนโดยโมลของเมทานอลต่อ
น ้ามันสูงกว่ากระบวนการเร่งแบบเอกพันธุ์ทั่วไป เครื่องปฏิกรณ์ที่ใช้มีการติดตั งระบบระเหยเมทานอล
ส่วนเกินและแยกกลีเซอรอลจากผลิตภัณฑ์หลัก เป็นผลให้ผลได้และความบริสุทธิ์ของ FAME มีค่า
มากกว่า 99 เปอร์เซ็นต์ ซ่ึงระบบนี ไม่มีกระบวนการล้างจึงไม่มีน ้าเสียเกิดขึ นจากกระบวนการผลิต 
(รูปที่ 2.5) ในปัจจุบันมีงานวิจัยจ้านวนมากนิยมใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ชนิดเบสในกลุ่มออกไซด์
ของโลหะหมู่ 2 หรือแอลคาไลน์เอิร์ทออกไซด์ เช่น สตรอนเทียมออกไซด์ (SrO) แคลเซียมออกไซด์ 
(CaO) และแมกนีเซียมออกไซด์ (MgO) เน่ืองจากมีสภาพเบสสูง [15] 
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รูปที ่2.5 กระบวนการ Esterfip-H ซ่ึงพัฒนาขึ นโดย Institut Français du Pétrole (IFP) [3] 
 
ตารางที่ 2.1 การเปรียบเทียบตัวเร่งปฏิกิริยาเอกพันธุ์และวิวิธพันธุ์ส้าหรับปฏิกิริยาทรานส์ 
เอสเทอริฟิเคชัน 

ปัจจัย 
ชนิดของตัวเร่งปฏิกิริยา 

เอกพันธุ ์ วิวิธพันธุ ์

ด้านประสทิธภิาพ    

กัมมันตภาพ (Activity) สูง สามารถก้าหนดได้ 

การเลือกจ้าเพาะ (Selectivity) สูง สามารถก้าหนดได้ 

ต้าแหน่งกัมมันต์ (Active site) เท่ากับจ้านวนโมลที่ใช้ บนพื นผิวเท่านั น 

ความเข้มข้นที่ใช้ในการทา้ปฏิกิริยา ต่้า สูง 

ปัญหาการแพร่ (Diffusion) ต่้า สูง 

อัตราการเกิดปฏิกิริยาเริ่มตน้ 
(Initial reaction rate) 

เร็ว สามารถก้าหนดได้ 

ภาวะของปฏิกิริยา 
(Condition of reaction) 

ไม่รุนแรง 
(50–150 องศาเซลเซียส) 

รุนแรง 
(60–230 องศาเซลเซียส) 
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ตารางที่ 2.1 การเปรียบเทียบตัวเร่งปฏิกิริยาเอกพันธุ์และวิวิธพันธุ์ส้าหรับปฏิกิริยาทรานส์ 
เอสเทอริฟิเคชัน (ต่อ) 

ปัจจัย 
ชนิดของตัวเร่งปฏิกิริยา 

เอกพันธุ ์ วิวิธพันธุ ์

ด้านประสทิธภิาพ (ต่อ)   

เสถียรภาพต่อความดัน 
(Pressure stability) 

สูง ต่้า 

เสถียรภาพต่อความร้อน 
(Thermal stability) 

ต่้า สูง 

การประยุกต์ในอุตสาหกรรม แพร่หลาย มีข้อจ้ากัด 

อายุการใช้งาน ต่้า สูง 

ราคา (Cost) ต่้า สูง 

ด้านการแยกตวัเรง่ปฏกิริยิา   

การแยก (Separation) การล้างด้วยน ้า การปั่นเหวี่ยงหรือการกรอง 

การน้ากลับมาใช้ซ ้า (Recycling) ไม่สามารถท้าได้ น้ากลับมาใช้ซ ้าได้ 

 
  



 

 

14 

2.4 กระบวนการเรง่ปฏกิริยิาแบบววิธิพนัธ ุ ์

ตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ส่วนใหญ่ประกอบไปด้วยวัฏภาคโลหะที่ใช้เป็นต้าแหน่งกัมมันต์
กระจายตัวอยู่บนพื นผิวของตัวรองรับซ่ึงเป็นของแข็งรูพรุน ดังนั นการเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์จึงประกอบ
ไปด้วยขั นตอนทางเคมีและกายภาพ การเร่งปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธุ์เกิดขึ นบนผิวสัมผัส (interface) 
ระหว่างสารตั งต้นที่เป็นแก๊สหรือของเหลวกับต้าแหน่งกัมมันต์บนพื นผิวของตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์  
จากนั นสารตั งต้นจะเกิดการแพร่เข้าไปในรูพรุนของตัวเร่งปฏิกิริยาเพ่ือให้เกิดกระบวนการดูดซับ 
(adsorption) โดยทั่วไปกลไกการเกิดปฏิกิริยาและการแพร่ (diffusion) บนตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ 
สามารถแบ่งได้เป็น 7 ขั นตอน (รูปที่ 2.6) ดังนี  [16] 

 

 
รูปที่ 2.6 ภาพจ้าลองขั นตอนต่างๆ ในการเร่งปฏิกิริยาแบบปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ [17] 

 
1) การแพรจ่ากภายนอกของสารตัง้ตน้ (external diffusion) 
เป็นการแพร่สารตั งต้นจากของไหลภายนอกไปยังผิวสัมผัสระหว่างของไหลและของแข็ง 

(พื นผิวด้านนอกของตัวเร่งปฏิกิริยา ) โดยอาศัยความแตกต่างของความเข้มข้นเป็นแรงขับเคล่ือน 
(driving force) การแพร่ในขั นตอนนี ยังไม่มีการเปล่ียนแปลงทางเคมี 

2) การแพรข่องสารตัง้ตน้ภายในรพูรนุ (internal pore diffusion) 
เป็นการแพร่ของสารตั งต้นที่บริเวณพื นผิวของตัวเร่งปฏิกิริยาเข้าสู่รูพรนของตัวเร่งปฏิกิริยา 

ในกรณีที่ตัวเร่งปฏิกิริยามีลักษณะเป็นรูพรุน สารตั งต้นจะแพร่เข้าสู่ภายในอนุภาคของตัวเร่งปฏิกิริยา 
(intraparticle diffusion) โดยอาศัยความแตกต่างของความเข้มข้นเช่นเดียวกับขั นตอนที่ 1 
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3) การดดูซบั (adsorption) 
เป็นการแพร่ของสารตั งต้นบนพื นผิวของตัวเร่งปฏิกิริยา ในขั นตอนนี โมเลกุลของสารตั งต้น

แพร่ไปถึงต้าแหน่งกัมมันต์ซ่ึงอยู่ภายในรูพรุนของตัวเร่งปฏิกิริยา แล้วเ กิดการดูดซับซ่ึงเป็นการ
เปล่ียนแปลงทางเคมี โดยการสร้างพันธะเคมี หรือการดูดซับทางเคมี (chemisorption) ซ่ึงจะเกิดขึ น
แบบชั นเดียว (monolayer) 

4) ปฏกิริยิาพ ืน้ผวิ (surface reaction) 
หลังจากเกิดการดูดซับแล้ว สารตั งต้นจะเกิดปฏิกิริยาบนต้าแหน่งกัมมันต์บนพื นผิวของตวัเรง่

ปฏิกิริยา เกิดเป็นผลิตภัณฑ์ การดูดซับของสารตั งต้นต้องไม่แข็งแรงจนเกินไป เพราะถ้าการดูดซับที่
แข็งแรงมาก การเคล่ือนที่ของสารจะเกิดได้ยาก ส่งผลให้อัตราการเกิดปฏิกิริยาลดลง โดยทั่วไป
ขั นตอนนี เป็นขั นตอนที่ควบคุมอัตราเร็วของปฏิกิริยารวม 

5) การคาย (desorption) 
การคายเป็นการหลุดออกของผลิตภัณฑ์จากต้าแหน่งกัมมันต์หลังจากสิ นสุดปฏิกิริยา ซ่ึงขั น

ตอนนี เกิดขึ นเมื่อปฏิกิริยาของสารตั งต้นที่ถูกดูดซับไว้อยู่ในภาวะสมดุลแล้ว สารผลิตภัณฑ์จะถูกปล่อย
ออกจากต้าแหน่งกัมมันต์ ซ่ึงเป็นการเปล่ียนแปลงทางเคมีในขั นสุดท้าย 

6) การแพรข่องผลติภณัฑอ์อกจากรพูรนุ 
การแพร่ของผลิตภัณฑ์จากต้าแหน่งกัมมันต์ผ่านรูพรุนออกสู่พื นผิวด้านนอกของตัวเร่ง

ปฏิกิริยา โดยภายในรูพรุนจะมีความเข้มข้นของผลิตภัณฑ์สูงกว่าพื นผิวด้านนอกของอนุภาคตัวเร่ง
ปฏิกิริยา ดังนั นการแพร่จึงเกิดขึ นได้เอง อย่างไรก็ตามถ้าปฏิกิริยาเกิดไม่สมบูรณ์ก็จะมีสารตั งต้นแพร่
ออกมาด้วยเช่นกัน 

7) การแพรข่องสารผลติภณัฑอ์อกสูพ่ ืน้ผวิดา้นนอก 
การแพร่ของผลิตภัณฑ์มายังด้านนอกของอนุภาคตัวเร่งปฏิกิริยาผ่านชั นฟิล์มที่ปกคลุมตัวเร่ง

ปฏิกิริยาไปยังของไหลภายนอก โดยอาศัยความแตกต่างของความเข้มข้นของสารผลิตภัณฑ์ 
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2.5 ตัวเรง่ปฏกิริยิาววิธิพนัธ ุช์นดิโลหะออกไซด ์

โดยทั่วไปโครงสร้างของตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ในกลุ่มโลหะออกไซด์จะมีการจัดเรียงตัวของ
อนุภาคหรืออะตอมที่มีการจัดเรียงตัวอย่างเป็นระเบียบ แต่อย่างไรก็ตามโครงสร้างผลึกของตัวเร่ง
ปฏิกิริยาที่สังเคราะห์ได้อาจมีต้าหนิแลตทิซ (lattice defect) เกิดขึ นบนต้าแหน่งระนาบผลึก ส่วน
ตัวเร่งปฏิกิริยาในกลุ่มโลหะออกไซด์ผสม ต้าแหน่งดังกล่าวเกิดจากการแทนที่หรือเคล่ือนย้าย  
(interstitial substitution) ของอะตอมโลหะ 2 ชนิด ที่มีขนาดรัศมีอะตอม (ionic radius) หรือ 
วาเลนซ์อิเล็กตรอน (valence electron) แตกต่าง กัน ส่งผลท้าให้ โครงสร้างผลึกเกิดช่องว่า ง 
(vacancy) หรืออะตอมที่อยู่ใกล้เคียงเกิดการบิดเบี ยว (distortion) ไปจากเดิม เป็นผลให้เกิดความไม่
สมบูรณ์ของผลึกในโครงสร้าง และท้าให้พันธะในแต่ละระนาบผลึกขาดหายไปบางส่วน (รูปที่ 2.7) 
 

 
รูปที่ 2.7 ต้าหนิแลตทิซบนระนาบผลึกโลหะออกไซด์ [18] 

 
ยกตัวอย่างของตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ประเภทแอลคาไลน์เอิร์ทออกไซด์ ที่มีต้าแหน่งเบส

ชนิดลิวอิส (Lewis basic site) เกิดขึ นบริเวณอะตอมออกซิเจน (รูปที่ 2.8) ซ่ึงเกิดจากการจับคู่ไอออน
ของโลหะ (M2+) และออกซิเจน (O2-) ที่มีค่าอิเล็กโทรเนกาติวิตี  (electronegativity) ที่แตกต่างกัน 
[15] นอกจากนี ลักษณะของต้าแหน่งเบสที่เกิดขึ น สามารถอธิบายได้จากโมเดลของต้าแหน่งเบสบน
พื นผิวของโลหะออกไซด์ (รูปที่ 2.9) ซ่ึงแสดงการจัดเรียงตัวระหว่างพันธะของแมกนีเซียมและ
ออกซิเจนที่อยู่ภายในโครงผลึก จากการสังเกตจะเห็นได้ว่ารูปแบบการจัดเรียงตัวของอะตอมมีความ
แตกต่างกันในแต่ละระนาบผลึก โดยคู่ไอออนของแมกนีเซียมและออกซิเจนบริเวณมุมและขอบของ
โครงสร้างผลึกจะมีพันธะขาดหายไปบางส่วน ซ่ึงเป็นต้าแหน่งที่มีสภาพเบสแรงที่สุดเมื่อเทียบกับ
ต้าแหน่งอ่ืนๆ [13] 
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รูปที่ 2.8 ต้าแหน่งเบสบนโครงสร้างของแอลคาไลน์เอิร์ทออกไซด์ [15] 

 

 
รูปที่ 2.9 โมเดลต้าแหน่งเบสและต้าหนิแลตทิซบนพื นผิวของแมกนีเซียมออกไซด์ [13] 

 
2.6 การเรง่ทรานสเ์อสเทอรเิคชนัโดยใชโ้ลหะออกไซดเ์ปน็ตวัเรง่ปฏกิริยิาววิธิพนัธ ุช์นดิเบส 

กลไกของการเกิดปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันโดยใช้โลหะออกไซด์เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา
วิวิธพันธุ์ชนิดเบสสามารถ แบ่งเป็น 4 ขั นตอน (รูปที่ 2.10) ดังนี  

(1) ผสมตัวเร่งปฏิกิริยาชนิดเบสในกลุ่มโลหะออกไซด์แอลคาไลน์เอิร์ทกับเมทานอล เกิดเป็น
เมทอกไซด์ไอออน (CH3O-) และโลหะที่ถูกโปรโตเนตด้วยไฮโดนเจนซ่ึงท้าหน้าที่เป็น
สารมัธยันต์ในการท้าปฏิกิริยา 

(2) แอลคอกไซด์ไอออนเข้าท้าปฏิกิริยากับหมู่คาร์บอนิลของโมเลกุลไตรกลีเชอไรด์ เกิดเป็น
สารตัวกลางทรงส่ีหน้า (tetrahedral intermediate) 

(3) การจัดเรียงโมเลกุลของสารตัวกลางได้ผลิตภัณฑ์เป็น FAME และแอลคอกไซด์ไอออน
ชนิดใหม่ 

(4) แอลคอกไซด์ไอออนถูกโปรโตเนตด้วยไฮโดรเจนไอออนเกิดเป็นไดกลีเซอไรด์ โดยไดกลี
เซอไรด์และมอนอกลีเซอไรด์จะท้าปฏิกิริยาด้วยกลไกเดียวกันนี ได้ผลิตภัณฑ์สุดท้ายเป็น 
FAME และกลีเซอรอลตามล้าดับ ส่วนตัวเร่งปฏิกิริยาโลหะออกไซด์จะกลับคืนสู่สภาพ
เดิมและพร้อมท้าปฏิกิริยากับโมเลกุลเมทานอลต่อไป 
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รูปที่ 2.10 ปฏิกิริยาการสังเคราะห์ FAME ผ่านปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของไตรกลีเซอไรดกั์บ
เมทานอลโดยใช้โลหะออกไซด์เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ชนิดเบส [4] 
 

2.6.1 แอลคาไลนเ์อริท์ออกไซด ์(Alkaline earth oxide) 

แอลคาไลน์เอิร์ทออกไซด์ เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาที่มีศักยภาพส้าหรับใช้ในปฏิกิริยาทรานส์ 
เอสเทอริฟิเคชันของไตรกลีเชอไรด์ เน่ืองจากมีความแรงและปริมาณเบสสูง จึงส่งผลต่อการเพ่ิมขึ น
ของอัตราการเกิดปฏิกิริยา ดังนั นเมื่อน้าไปใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา สามารถสังเคราะห์ FAME ได้ใน
ระยะ เว ลา อันสั น และ ใ ช้อุณห ภูมิ ใ นการ เ กิดป ฏิกิ ริยา ที่ ไ ม่ สูง มาก  ซ่ึ งคว าม แรง ของ 
แอลคาไลน์เอิร์ทออกไซด์เรียงตามล้าดับได้ดังนี  MgO < CaO < SrO < BaO ตามล้าดับ สอดคล้อง
กับการลดลงของค่าอิเล็กโทรเนกาติวิตีของโลหะแอลคาไลน์เอิร์ท (ตารางที่ 2.2) ปัจจุบันมีงานวิจัย
จ้านวนมากท้าการศึกษาการเร่งปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันโดยใช้แอลคาไลน์เอิร์ทออกไซด์เป็น
ตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ชนิดเบส ดังแสดงในตารางที่ 2.3 
 
ตารางที่ 2.2 ค่าอิเล็กโทรเนกาติวิตีของไอออนโลหะแอลคาไลน์เอิร์ทและออกซิเจน [15] 

Element Ba2+ Sr2+ Ca2+ Mg2+ O2- 

Electronegativity (Pauling scale) 0.89 0.95 1 1.31 3.44 
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ตารางที่ 2.3 การเร่งทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันพืชและเมทานอลโดยใช้แอลคาไลน์เอิร์ท  
ออกไซด์ชนิดต่างๆ 

Catalyst Feedstock Suitable reaction condition 
FAME 

Yield (%) 
Ref. 

SrO  
Soybean 

oil  
Catalyst amount=3 wt.%, MeOH:Oil=12:1, 

Temperature=65 °C, Time=0.5 h 
95 [19] 

CaO  
Vegetable 

oil 
Catalyst amount=7 wt.%, MeOH:Oil=6:1, 

Temperature=80 °C, Time=5.5 h 
91 [20] 

CaO  
Soybean 

oil 
Catalyst amount=1 wt.%, MeOH:Oil=13:1, 

Temperature=60 °C, Time=1.5 h 
94 [21] 

CaO  
Soybean 

oil  
Catalyst amount=8 wt.%, MeOH:Oil=12:1, 

Temperature=65 °C, Time=0.5 h 
95 [22] 

MgO  
Vegetable 

oil 
Catalyst amount=10 wt.%, MeOH:Oil=25:1, 

Temperature=60 °C, Time=1 h 
90 [23] 

 
อย่างไรก็ตามจากงานวิจัยที่ผ่านมาพบว่าปัญหาหลักของการใช้แอลคาไลน์เอิร์ทออกไซดเ์ปน็

ตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ คือการชะละลาย (leaching) ของวัฏภาคกัมมันต์ในขณะท้าปฏิกิริยา เป็นผล
ให้ต้าแหน่งโลหะกัมมันต์บางส่วนเกิดการละลายในสารละลายเมทานอลที่เป็นสารตั งต้นและ  
กลีเซอรอลที่เป็นผลิตภัณฑ์ข้างเคียง [15] ซ่ึงกลไกการเกิดปฏิกิริยาดังกล่าวคล้ายคลึงกับระบบที่ใช้
ตัวเร่งปฏิกิริยาเอกพันธุ์ เน่ืองจากตัวเร่งปฏิกิริยาและสารตั งต้นอยู่ในวัฏภาคเดียวกันส่งผลให้การ
แยกตัวเร่งปฏิกิริยาออกจากผลิตภัณฑ์ท้าได้ยากขึ น และท้าให้เสถียรภาพของตัวเร่งปฏิกิริยามีค่า
ลดลง ย่ิงไปกว่านั นตัวเร่งปฏิกิริยาในกลุ่มนี ยังอ่อนไหวต่อการดูดซับความชื น แก๊สคาร์บอนไดออกไซด์
และออกซิเจนในอากาศ เกิดเป็นสารประกอบคาร์บอเนต (carbonate) และไฮดรอกซิล (hydroxyl) 
ปกคลุมบริเวณต้าแหน่งกัมมันต์ [15] ส่งผลให้ตัวเร่งปฏิกิริยาเกิดการเส่ือมสภาพ ดังนั นจึงจ้าเป็นต้อง
น้ามาเผาที่อุณหภูมิสูงเพ่ือก้าจัดส่ิงปนเปื้อนที่ดูดซับบนพื นผิวบริเวณต้าแหน่งเบสกัมมันต์ 
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2.6.2 ออกไซดผ์สมของแอลคาไลนเ์อริท์ (Mixed alkaline earth oxides) 

การเพ่ิมสมบัติเชิงเร่งปฏิกิริยาเป็นปัจจัยที่ส้าคัญในการออกแบบตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ ซ่ึง
สามารถท้าได้หลากหลายวิธี ไม่ว่าจะเป็นการจับคู่ชนิดและปริมาณโลหะที่น้ามาใช้ในการสังเคราะห์
โลหะออกไซด์ผสม เพ่ือให้เกิดภาวะเสริมกัน (synergetic effect) ของการใช้โลหะที่มีค่าความเป็น
เบสที่แตกต่างกัน เมื่อโลหะที่ใช้เป็นวัฏภาคกัมมันต์ทั ง 2 ชนิดเกิดการสร้างพันธะกันจะช่วยให้เกิดการ
เสริมกันตรงบริเวณต้าแหน่งกัมมันต์ ส่งผลท้าให้ตัวเร่งปฏิกิริยามีสภาพเบสและสมรรถนะเชิงเร่ง
ปฏิกิริยาที่ เพ่ิมสูงขึ นเมื่อเทียบโลหะออกไซด์ ปัจจุบันมีงานวิจัยจ้านวนมากท้าการศึกษาการเร่ง
ปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันโดยใช้ออกไซด์ผสมของแอลคาไลน์เอิร์ทเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ 
ดังแสดงในตารางที่ 2.4 
 
ตารางที่ 2.4 การเร่งทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันพืชและเมทานอลโดยใช้ออกไซด์ผสมของ 
แอลคาไลน์เอิร์ทชนิดต่างๆ 

Catalyst Feedstock Suitable reaction condition 
FAME 
Yield 
(%) 

Ref. 

SrO-MgO 
Jatropha 

oil 
Catalyst amount=5 wt.%, MeOH:Oil=9:1, 

Temperature=65 °C, Time=0.5 h 
94 [24] 

SrO-MgO Palm oil 
Catalyst amount=3 wt.%, MeOH:Oil=12:1, 

Temperature=60 °C, Time=1.5 h 
97 [25] 

SrO-CaO 
Cotton 
seed oil 

Catalyst amount=3.5 wt.%, MeOH:Oil=12:1, 
Temperature=60 °C, Time=2 h 

97 [26] 

CaO-MgO 
Jatropha 

oil  
Catalyst amount=3 wt.%, MeOH:Oil=25:1, 

Temperature=120 °C, Time=3 h 
90 [27] 

CaO-MgO 
Sunflower 

oil 
Catalyst amount=2.5 wt.%, MeOH:Oil=12:1, 

Temperature=100 °C, Time=1 h 
92 [28] 

 
นอกจากนี เสถียรภาพของตัวเร่งปฏิกิริยายังเป็นปัจจัยห น่ึงที่ ส้าคัญในกระบวนการ

อุตสาหกรรม เน่ืองจากเป็นปัจจัยที่ก้าหนดระยะเวลาในการใช้งาน และความสามารถในการฟ้ืนฟู
สภาพเพ่ือน้ากลับมาใช้ใหม่ ซ่ึงการเพ่ิมเสถียรภาพสามารถท้าได้โดยการสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาใน
รูปของโลหะออกไซด์ผสม เพ่ือเพ่ิมความแข็งแรงของพันธะโลหะภายในโครงสร้างผลึก ส่งผลท้าให้
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ตัวเร่งปฏิกิริยามีความแข็งแรงเชิงกลที่สูง ทนทานต่อความดันและอุณหภูมิที่ใช้ในการเกิดปฏิกิริยา   
อีกทั งยังช่วยป้องกันการเส่ือมสภาพของตัวเร่งปฏิกิริยาอันเน่ืองมาจากการชะละลายของต้าแหน่งกัม
มันต์ในขณะการท้าปฏิกิริยา จึงสามารถน้าตัวเร่งปฏิกิริยากลับมาใช้ซ ้าได้ และช่วยลดขั นตอนและ
ค่าใช้จ่ายในกระบวนการแยกตัวเร่งปฏิกิริยาออกจากผลิตภัณฑ์ 
 

2.6.3 แลนทานมัออกไซด ์(Lanthanum oxide) 

แลนทานัมออกไซด์ (lanthanum oxide) ถูกน้ามาใช้เป็นวัฏภาคกัมมันต์หรือตัวสนับสนุน 
เพ่ือเพ่ิมสมรรถนะเชิงเร่งปฏิกิริยาให้กับโลหะออกไซด์หลายชนิด เน่ืองจากมีปริมาณและความแรงเบส
มากที่สุดเมื่อเปรียบเทียบกับกลุ่มโลหะหายากชนิดอ่ืนๆ [11] อีกทั งยังมีเสถียรภาพทางความร้อนที่สูง 
[12] นอกจากนี แลนทานัมยังมีค่าอิเล็กโทรเนกาติวิตี (1.1 พอลิงสเกล) ที่ใกล้เคียงกับโลหะแอลคาไลน์
เอิร์ท (ตารางที่ 2.2) ปัจจุบันมีงานวิจัยที่ท้าการศึกษาการเร่งปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันโดยใช้
แลนทานัมออกไซด์เป็นวัฏภาคกัมมันต์หรือตัวสนับสนุนให้กับตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ในกลุ่มโลหะ
ออกไซด์ส้าหรับทรานส์เอสเทอริฟิเคชัน ดังแสดงในตารางที่ 2.5 
 
ตารางที่ 2.5 การเร่งทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันพืชและเมทานอลโดยใช้แลนทานัมออกไซดกั์บ
โลหะออกไซด์ชนิดต่างๆ 

Catalyst Feedstock Suitable reaction condition 
FAME 
Yield 
(%) 

Ref. 

La2O3-MgO 
Cotton 
seed oil 

Catalyst amount=5 wt.%, MeOH:Oil=54:1, 
Temperature=65 °C, Time=0.3 h 

96 [29] 

La2O3-CaO 
Jatropha 

oil 
Catalyst amount=3 wt.%, MeOH:Oil=25:1, 

Temperature=160 °C, Time=3 h 
98 [30] 

La2O3-ZnO 
Soybean 

oil 
Catalyst amount=3 wt.%, MeOH:Oil=30:1, 

Temperature=170 °C, Time=1 h 
97 [31] 

La2O3-ZrO2 
Sunflower 

oil 
Catalyst amount=5 wt.%, MeOH:Oil=30:1, 

Temperature=120 °C, Time=5 h 
85 [32] 
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ตารางที ่2.5 การเร่งทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันพืชและเมทานอลโดยใช้โลหะออกไซด์ชนิด
ต่างๆกับแลนทานัมออกไซด์ (ต่อ) 

Catalyst Feedstock Suitable reaction condition 
FAME 
Yield 
(%) 

Ref. 

La2O3-Bi2O3 
Jatropha 

oil 
Catalyst amount=2 wt.%, MeOH:Oil=15:1, 

Temperature=150 °C, Time=4 h 
93 [33] 

La2O3-ZnAl2O4 
Soybean 

oil 
Catalyst amount=5 wt.%, MeOH:Oil=24:1, 

Temperature=180 °C, Time=1 h 
98 [34] 

 
2.7 สตรอนเทยีมไททาเนต (Strontium titanate) 

2.7.1 โครงสรา้งของสตรอนเทยีมไททาเนต  

สตรอนเทียมไททาเนต (SrTiO3) เป็นโลหะออกไซด์ผสมที่มีสูตรโครงสร้างแบบเพอรอฟสไกต์
ทรงลูกบาศก์ (cubic perovskite) ซ่ึงมีสูตรทั่วไปคือ ABO3 เมื่อ A และ B คือ แคตไอออน (cation) 
ของสตรอนเทียม (Sr2+) และไทเทเนียม (Ti4+) ตามล้าดับ และ O2- เป็นออกซิเจนแอนไอออน (anion) 
โดยลักษณะการจัดเรียงตัวภายในโครงสร้างมีการใช้มุมร่วมกันของอะตอมไทเทเนียมที่ถูกล้อมรอบ
ด้วยออกซิเจน 6 อะตอม ในรูปของ TiO6 ออกตระฮีดรอล (octahedral) โดยออกซิเจนหน่ึงอะตอม
จะอยู่ที่ตรงกลางหรือบริเวณมุมของแต่ละออกตระฮีดรอล ในขณะที่แต่ละอะตอมของ Sr2+ ถูก
ล้อมรอบด้วย TiO6 ออกตระฮีดรอล ทั งหมด 4 อะตอม (รูปที่ 2.11)  

โดยทั่วไปลักษณะการจัดเรียงอะตอมบนระนาบต่างๆของผลึก SrTiO3  แบ่งได้ 2 ลักษณะคือ 
SrO และ TiO2 [35] ซ่ึงประกอบด้วยระนาบที่ส้าคัญได้แก่ (100) (110) และ (111) ตามล้าดับ โดยใน
ระนาบ (100) เป็นระนาบพื นผิว และมีการจัดเรียงอะตอมระหว่าง Sr2+ และ O2- ในรูปของ Sr-O-Sr 
บริเวณมุมและขอบของผลึกลูกบาศก์ ถัดมาเป็นระนาบ (110) เป็นระนาบที่ลึกลงไปในโครงสร้าง
เดียวกันรองจากระนาบ (100) จะมีการจัดเรียงตัวของอะตอมในรูปของ Sr-O-Sr และ Ti-O-Ti 
ตามล้าดับ สุดท้ายในระนาบ (111) เป็นระนาบที่ลึกที่สุดในโครงสร้าง ซ่ึงการจัดเรียงตัวอะตอมใน
ระนาบนี จะอุดมไปด้วย Ti-O-Ti มากที่สุด [36] นอกจากนี รูปแบบการจัดเรียงอะตอมที่แตกต่างกันใน
แต่ละระนาบจะมีผลต่อความสามารถในการดูดซับโมเลกุลของสารตั งต้นและสภาพเบสที่แตกต่างกัน 
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รูปที่ 2.11 โครงสร้างเพอรอฟสไกต์และการจัดเรียงอะตอมของ SrTiO3 ในระนาบ (100) (110) และ 
(111) [36] 
 

2.7.2 การสงัเคราะหส์ตรอนเทยีมไททาเนตดว้ยเทคนคิตา่งๆ 

สมบัติเชิงเร่งปฏิกิริยาขึ นกับสมบัติทางกายภาพและเคมีของวัสดุ ซ่ึงก้าหนดโดยกรรมวิธีการ
เตรียม ในการสังเคราะห์แต่ละครั งควรค้านึงถึงสมบัติทางกายภาพที่ส้าคัญของตัวเร่งปฏิกิริยา ได้แก่ 
พื นที่ผิว เสถียรภาพ และความทนทาน จากผลการศึกษาพบว่า SrTiO3 ถูกเตรียมได้หลายเทคนิค ดงันี   

 ปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (solid state reaction)  

 วิธีโซล-เจล (sol-gel method) 

 การเผาไหม้โซลเจล (sol-gel combustion) 
 

2.7.2.1 ปฏกิริยิาสถานะของแขง็ (Solid state reaction) 

การเตรียมวัสดุจากปฏิกิริยาสถานะของแข็ง เป็นวิธีการที่นิยมมากที่สุด โดยอาศัยกา ร
เกิดปฏิกิริยาเคมีระหวางสารตั งต้นที่มีสถานะของแข็ง เช่นสารประกอบโลหะคาร์บอเนต (-CO3

2-)  
ไนเทรต (-NO3

-) ซัลไฟด์ (-SO4
2-) แอซิเตท (CH3COO-) และออกซาเลต (-C2O4

2-) เป็นต้น [37] 
ส้าหรับการสังเคราะห์ SrTiO3 สามารถท้าได้จากการเกิดปฏิกิริยาระหว่างสตรอนเทียมคาร์บอเนต 
(SrCO3) และไทเทเนียมออกไซด์ (TiO2) ดังรูปที่ 2.12 

 
รูปที่ 2.12 ปฏิกิริยาการสังเคราะห์ SrTiO3 ผ่านปฏิกิริยาสถานะของแข็ง [37] 
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ขั นตอนการสังเคราะห์เริ่มจากการบดผสม SrCO3 และ TiO2 ด้วยลูกบดแบบบด
เปียก (wet ball milling) และอบแห้งเพ่ือไล่ความชื นที่ดูดซับอยู่ในโครงสร้างของผสม 
จากนั นน้าไปเผาด้วยความร้อนสูงมากกว่า 1000 องศาเซลเซียส เพ่ือให้คาร์บอเนตเกิดการ
สลายตัวและเกิดปฏิกิริยากันระหวางสารตั งต้น ได้ SrTiO3 เกิดขึ นเป็นผลิตภัณฑ์  

ปัจจัยที่มีอิทธิพลต่อการเกิดปฏิกิริยาสถานะของแข็ง ได้แก่ ธรรมชาติทางเคมีของ
สารตั งต้น ขนาดอนุภาค  การกระจายขนาดอนุภาค อุณหภูมิและระยะเวลาที่ใชในการ
เกิดปฏิกิริยา ถ้าอนุภาคของสารตั งต้นโลหะมีขนาดใหญ่ จะท้าให้อัตราการแพร่และอัตราการ
เกิดปฏิกิริยาลดลง เน่ืองจากระยะทางในการแพร่ของสารที่เพ่ิมมากขึ น ส่งผลให้วัฏภาคของ
โลหะผสมที่ได้ไม่เป็นเนื อเดียวกันและมีสมบัติไม่เป็นไปตามที่ต้องการ 

จุดเด่นของการเตรียมวัสดุด้วยเทคนิคนี  คือ ขั นตอนไม่ยุ่งยาก และเสียค่าใช้จ่ายน้อย 
อย่างไรก็ตามวัสดุที่เตรียมได้ มักจะมีปัญหาเรื่องการเกาะกันเป็นกลุ่มก้อนขนาดใหญ่ 
(agglomeration) ท้าให้ต้องมีการบดย่อยเพ่ือลดขนาดอนุภาคสารอยู่เสมอ เน่ืองจากการบด
ย่อยจ้าเป็นต้องมีการใช้ลูกบด (media ball mill) จึงมีโอกาสท้าให้วัสดุที่เตรียมได้มีสารเจือ
ปนแปลกปลอมปะปนมาด้วย และเมื่อน้าไปใช้งานอาจท้าให้เกิดวัฏภาคของผลิตภัณฑ์ที่ไม่
ต้องการเกิดขึ นได้ 
 

2.7.2.2 วิธ ีโซล-เจล (Sol-gel method) 

วิธีโซล-เจลเป็นวิธีการสังเคราะห์ทางเคมีแบบเปียก (wet process) ที่ได้รับความ
นิยมเป็นอย่างมากส้าหรับการสังเคราะห์ SrTiO3 เน่ืองจากท้าให้ได้วัสดุที่มีขนาดเล็กและ
พื นที่ผิวสูง สามารถควบคุมความเป็นผลึกของโครงสร้าง และองค์ประกอบของวัสดุได้ง่าย 
[38] อย่างไรก็ตามการปรับภาวะในการเตรียมด้วยวิธีโซล-เจล เช่น ชนิดของกรด ความ
เข้มข้นของกรด อุณหภูมิในการเผา วิธีโซล-เจล ประกอบด้วย 2 ปฏิกิริยาหลัก ได้แก่ 
ไฮโดรไลซิส (hydrolysis) และการควบแน่น (condensation) ซ่ึงกระบวนการสังเคราะห์
แบ่งออกเป็น 5 ขั นตอนดังนี  [16] 
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1) การเตรียมโซลหรือสารละลายของเกลือโลหะ  
เริ่มจากเตรียมสารละลายเกลือโลหะที่อยู่ในรูป M-X- (X- คือ ไอออนลบของ Cl- 

NO3
- หรือ SO4

2-) โดยใช้น ้าเป็นตัวท้าละลาย เพ่ือเปล่ียนเกลือโลหะให้อยู่ในรูปของโลหะ 
ไฮดรอกไซด์ หรือ M-OH (รูปที่ 2.13) ผ่านปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส โดยในกระบวนการ
สังเคราะห์อาจะใช้กรดหรือเบสอนินทรีย์ท้าหน้าที่เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา เพ่ือเพ่ิมอัตราการ
เกิดปฏิกิริยาให้สูงขึ น 
 

 
รูปที่ 2.13 ปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสของโลหะแอลคอกไซด์กับน ้า [39] 

 
2) การตกตะกอนและการควบคมุการตกตะกอน 
ขั นตอนการตกตะกอนและการความคุมการตกตะกอน เป็นขั นตอนการเปล่ียน

สถานะจากของเหลวที่เรียกว่า โซล ให้อยู่ในรูปสารคอลลอยด์ที่มีขนาดเส้นผ่านศูนย์กลาง
ของอนุภาคประมาณ 0.1-1 ไมครอน ลักษณะของโซลคือ ไม่นอนก้น กรองยาก และไม่
สามารถมองเห็นด้วยตาเปล่า ซ่ึงการตกตะกอนในช่วงแรกน้าไปสู่การเกิดโครงสร้างรพูรนุของ
วัสดุ แต่หากการตกตะกอนเกิดขึ นเร็วเกินไปจะท้าให้ได้อนุภาคขนาดใหญ่และมีพื นที่ผิวต่้า  
การตกตะกอนสามารถแบ่งได้ 3 ขั นตอน ดังนี  คือ การอ่ิมตัวยวดย่ิง (supersaturation) การ
เกิดนิวคลีเอชัน (nucleation) และการเพ่ิมขนาดอนุภาคหรือผลึก (growth) การท้าให้
สารละลายอ่ิมตัวยวดย่ิงสามารถท้าได้โดยการลดอุณหภูมิและปรับค่าความเป็นกรด -เบส 
(pH) หรือการท้าให้ตัวท้าละลายระเหยออกไป การปรับค่าความเป็นกรด-เบส ท้าได้โดยการ
เติมสารตกตะกอนชนิดเบสจ้าพวกสารประกอบไฮดรอกไซด์ คาร์บอเนต และไบคาร์บอเนต
เพ่ือท้าให้ไฮดรัสออกไซด์เกิดการตกตะกอน นอกจากนี การเพ่ิมขนาดอนุภาคหรือผลึก ยัง
ขึ นกับ อุณหภูมิ ความเข้มข้น และสมบัติความเป็นกรด-เบส ถ้ากระบวนการเกิดนิวคลี 
เอชันเกิดได้เร็ว จะได้อนุภาคขนาดเล็กและมีการกระจายขนาดอนุภาคในช่วงแคบ แต่ถ้าการ
เพ่ิมขนาดอนุภาคหรือผลึกเกิดขึ นเร็วจะได้อนุภาคทีม่ีขนาดใหญ่ แต่มีค่าการกระจายตัวที่ต่้า 
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3) การควบแน่นและการเก ิดเจล (Condensation and gelation) 
กระบวนการควบแน่นของโซลเป็นการจับตัวกันเป็นก้อนขนาดใหญ่ขึ น เน่ืองจาก

ภายในระบบพยายามลดค่าพลังงานของผิวหน้า (surface energy) ที่มีค่าสูง ซ่ึงการรวมมวล
แบบไฮโดรเจล (hydrogels) เป็นการจับกันอย่างหลวมๆแบบ 3 มิติ โดยอนุภาคขนาดเล็ก
สร้างพันธะกันเกิดเป็นโครงสร้างที่เป็นระเบียบผ่านพันธะไฮโดรเจนของน ้าที่อยู่ในช่องว่าง
ของโซล หากอนุภาคโซลมีการกระจายตัวที่ดี ความเป็นระเบียบภายในโครงสร้างจะมี
แนวโน้มเพ่ิมขึ น โดยอนุภาคโซลมีการเคล่ือนที่และเกิดการชนกันของอนุภาค ท้าให้อนุภาค
ขยายตัวภายในโครงสร้าง และเกาะกันเป็นร่างแหอย่างไม่เป็นระเบียบเรียกว่า เจล (gel) ซ่ึง
การควบแน่นในขั นตอนนี  แบ่งได้ 2 แบบ คือ การควบแน่นของน ้า (water condensation) 
และการควบแน่นของแอลกอฮอล์ (alcohol condensation) ดังแสดงในรูปที่ 2.14 และ 
2.15 ตามล้าดับ 

 

 
รูปที่ 2.14 ปฏิกิริยาการควบแน่นของน ้าในขั นตอนการเกิดเจล [39] 

 

 
 

รูปที่ 2.15 ปฏิกิริยาการควบแน่นของแอลกอฮอล์ในขั นตอนการเกิดเจล [39] 
 

4) การอบแห ้งไล่ความชื้น 
น ้าที่มีอยู่มากในเจลถูกก้าจัดได้ด้วยวิธีการอบแห้ง ซ่ึงผลของการอบแห้งอาจท้าให้

โครงสร้างยุบตัวลง (collapse) ดังนั นจึงจ้าเป็นต้องควบคุมภาวะที่เหมาะสมในการให้ความ
ร้อนเพ่ือให้ได้ขนาดของรูพรุนตามความต้องการ อัตราเร็วของการก้าจัดน ้าขึ นกับปจัจยัหลาย
อย่าง เช่น อุณหภูมิ ความชื นสัมพัทธ์ อัตราการให้ความร้อนของผิวหน้า และขนาดตะกอน 
จากกระบวนการนี ปริมาณของน ้าจะลดลงประมาณ 50 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก ท้าให้เกิดการ
หดตัวของโครงสร้างเมื่อสูญเสียน ้าออกไป โดยวัสดุที่ได้ในขั นตอนนี เรียกว่าซีโรเจล (xerogel) 
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หลังจากนั นอัตราการระเหยของน ้าจะลดลงเรื่อยๆ การระเหยในขั นนี ถูกควบคุมด้วยแรง
คาปิลลารี (capillary force) ท้าให้การระเหยของน ้า ซ่ึงอยู่ในรูพรุนขนาดเล็กเกิดขึ นได้ช้า 
การอบแห้งที่อุณหภูมิต่้า มักจะไม่ท้าลายพื นที่ผิวของวัสดุและท้าให้ได้ออกไซด์ที่มีพื นทีผิ่วสูง
กว่าเมื่อเปรียบเทียบกับการอบแห้งที่อุณหภูมิสูง อย่างไรก็ตามวัสดุที่ผ่านการอบแห้งยังคงมี
น ้าอยู่ภายในโครงสร้าง 25-30 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก 

 
5) การเผากระตุ้นด้วยความร้อน  
ขั นตอนสุดท้าย เป็นขั นตอนการเผาที่อุณหภูมิสูง เพ่ือก้าจัดน ้าภายในโครงสร้างที่

เกิดจากการดูดซับด้วยพันธะเคมีที่แข็งแรง และสลายแอนไอออนต่างๆจากสารตั งต้นโลหะ 
ซ่ึงขั นตอนนี ยังส่งผลให้การกระจายขนาดรูพรุนของวัสดุเกิดการเปล่ียนแปลง พร้อมกับการ
เกิดวัฏภาคกัมมันต์บนพื นผิวสารประกอบโลหะเปล่ียนเป็นโลหะออกไซด์ได้มากขึ น และช่วย
เพ่ิมความแข็งแรงเชิงกลและเสถียรภาพเชิงความร้อนแก่วัสดุ 

อย่างไรก็ตามปัจจัยที่ต้องควบคุมในการสังเคราะห์วัสดุด้วยเทคนิคโซล-เจล ได้แก่ 
สมบัติความเป็นกรด-เบส อุณหภูมิที่ใช้ในการเกิดปฏิกิริยา และอัตราส่วนโดยโมลของน ้าต่อ
โลหะ เน่ืองจากโลหะแต่ละชนิดจะมีอัตราการเกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสและควบแน่นที่
แตกต่างกัน ซ่ึงอาจส่งผลท้าให้วัฏภาคกัมมันต์ของวัสดุปฏิกิริยาไม่เป็นเนื อเดียวกัน การ
กระจายของโลหะกัมมันต์บนพื นผิวตัวเร่งปฏิกิริยาไม่สม่้าเสมอ และโครงสร้างรูพรุนเกิดการ
ยุบตัว [38] 

 
2.7.2.3 การเผาไหมโ้ซล-เจล (Sol-gel combustion) 

การเผาไหม้โซล-เจล เป็นเทคนิคที่ได้รับการพัฒนาจากวิธีโซล-เจลในระบบปกติ 
เน่ืองจากปัญหาของระบบการเตรียมแบบโซล-เจล จ้าเป็นต้องมีการควบคุมปฏิกิริยาไฮโดรไล
ซิสและควบแน่นของสารตั งต้นโลหะ เน่ืองจากสารตั งต้นโลหะแต่ละชนิดมีความว่องไวในการ
เกิดปฏิกิริยาที่แตกต่างกัน ท้าให้วัสดุที่สังเคราะห์ได้ไม่เป็นเนื อเดียวกันและมีความบรสุิทธิต์่า้ 
ดังนั นการเตรียมวัสดุที่มีความบริสุทธิ์สูงด้วยการเผาไหม้โซล-เจล สามารถท้าได้โดยการเติม
สารเชิงซ้อน (complexing agent) ที่มีหมู่ท้าหน้าที่ชนิดกรดอินทรีย์ (organic acid) ท้า
หน้าที่ควบคุมอัตราการเกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสและควบแน่นของสารตั งต้นโลหะ [7-9] กรด
ซิตริก (citric acid) เป็นกรดอินทรีย์ประเภทหน่ึงที่ได้รับความนิยมเป็นอย่างมาก เน่ืองจาก
สามารถควบคุมความเป็นผลึกและองค์ประกอบของวัสดุได้ง่าย ผ่านการเกิดอันตรกิริยากับ
ไอออนโลหะบริเวณหมู่คาร์บอกซิล (carboxyl) และไฮดรอกซิล (hydroxy) ในรูปของโลหะ 
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ซิเทรตเชิง ซ้อน (metal citrate complexes) (รูปที่  2.16) ซ่ึงการเกิด ขึ นของโมเลกุล
ลักษณะดังกล่าว ช่วยลดโอกาสที่สารตั งต้นโลหะจะเกิดอันตรกิริยากับแอนไอออนชนิดอ่ืนๆ
ในสารผสม จุดเด่นของการเตรียมวัสดุโดยการเผาไหม้โซล-เจล คือ วัสดุที่ได้มีความบริสุทธิสู์ง 
อนุภาคขนาดเล็กและเป็นเนื อเดียวกัน อีกทั งยังใช้อุณหภูมิในการเผาที่ไม่สูงมากเมื่ อ
เปรียบเทียบกับวิธีการเตรียมวัสดุด้วยเทคนิคอ่ืน 

 

 
รูปที่ 2.16 การเกิดสารเชิงซ้อนระหว่างกรดซิตริกกับไอออนโลหะ [40] 

 
โดยทั่วไปกลไกการสังเคราะห์โลหะออกไซด์ผสมจะเกิดผ่านปฏิกิริยาการเผาไหม้

อัตโนมัติ (auto-combustion) ซ่ึงกรดซิตริกท้าหน้าที่เป็นเชื อเพลิง (fuel) และสารรีดัก
แทนซ์ (reductant) ท้าป ฏิกิริยา กับไอออนไนเทรต ซ่ึงท้าห น้าที่เป็นสารออกซิแดนซ์ 
(oxidant) [8, 9] รูปที่ 2.17 แสดงปฏิกิริยาการสังเคราะห์โลหะออกไซด์ผสม SrTiO3 ผ่าน
การเผาไหม้โซลเจล โดยใช้สตรอนเทียมไนเทรตและไทเทเนียมไนเทรตเป็นสารตั งต้นโลหะ 
ท้าปฏิกิริยาเผาไหม้กับกรดซิตริก ได้ผลิตภัณฑ์เป็นสตรอนเทียมออกไซด์ และไทเทเนียม
ออกไซด์ จากนั นโลหะออกไซด์ทั งสองชนิดรวมตัวกันเป็นออกไซด์ผสมผ่านปฏิกิริยาสถานะ
ของแข็ง ได้ผลิตภัณฑ์สุดท้ายเป็น SrTiO3 

 

 
รูปที่ 2.17 ปฏิกิริยาการสังเคราะห์โลหะออกไซด์ผสม SrTiO3 ผ่านการเผาไหม้โซลเจล [8] 
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จากที่กล่าวมาทั งหมด สามารถสรปุจุดเด่นและจุดดอ้ยของการเตรียมตัวเร่งปฏิกิริยา

ด้วยเทคนิคต่างๆ ดังแสดงในตารางที ่2.6 
 
ตารางที ่2.6 การเปรียบเทียบจดุเด่นและจุดดอ้ยของวิธีการสังเคราะห์ SrTiO3 

เทคนิค จุดเด่น จุดด้อย 

ปฏิกิริยาสถานะของแข็ง ขั นตอนในการสังเคราะห์ไม่ยุ่งยาก 
และเสียค่าใช้จ่ายในการผลิตน้อย 

วัสดุที่เตรียมได้ไม่เป็นเนื อ
เดียวกัน และมีสารเจือปน 

วิธีโซล-เจล ผลิต ภัณฑ์ที่ สัง เคราะห์ได้มีความ
บริสุทธิ์สูง อนุภาคขนาดเล็กและเป็น
เนื อเดียวกัน 

การ สัง เครา ะห์ เ พ่ือใ ห้ ไ ด้
ออกไซด์ของโลหะผสมที่มี
ความบริสุทธิ์สูงท้า ได้ยาก
เน่ืองจากสารตั งต้นโลหะแต่
ละชนิดเกิดปฏิกิริยาข้างเคียง 
เช่นเกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส
และการควบแน่นได้ง่าย 

การเผาไหม้โซล-เจล สามารถลดอัตราการเกิดปฏิกิริยา
ไฮโดรไลซิสและการควบแน่นของสาร
ตั งต้นโลหะโดยการเติมกรดอินทรีย์
เป็ นส า ร เ ชิ ง ซ้ อน  ท้ า ใ ห้ วั ส ดุ ที่
สัง เคร าะห์ ไ ด้มีคว ามบริ สุทธิ์ สู ง 
อนุภาคขนาดเล็กและเป็นเนื อเดียวกัน 

การใช้กรดซิตริกจ้าเป็นต้องใช้
ในสัดส่วนที่พอดีกับปริมาณ
โ ล ห ะ ที่ ใ ช้  เ น่ื อ ง จ า ก
เกิดปฏิกิริยาการเผาไหม้โดย
อา ศั ยออกซิ เ จน ซ่ึ งมี ก า ร
ปลดปล่อยความร้อนออกมา 
ส่งผลต่อการยุบตัวของรูพรุน
ภายในโครงสร้าง 
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2.8 วัสดมุโีซพอรสั (Mesoporous materials) 

2.8.1 ความเปน็มาของวสัดมุโีซพอรสั 

ในปัจจุบันตัวเร่งปฏิกิริยาถูกพัฒนาในรูปของวัสดุที่มีรูพรุนขนาด เล็กระดับนาโนเมตร 
(nanoporous materials) เน่ืองจากวัสดุดังกล่าวสามารถน้าไปประยุกต์ใช้ประโยชน์ได้หลากหลาย 
อาทิเช่น การดูดซับ (adsorption) สารคัดขนาดระดับโมเลกุล (molecular sieves) ตัวกักเก็บสาร 
ชีวโมเลกุลที่ ส้าคัญ (biomolecules encapsulation) และเป็นตัวรองรับ  (support) เพ่ือเพ่ิม
เสถียรภาพของตัวเร่งปฏิกิริยา เป็นต้น นอกจากนี จุดเด่นที่ส้าคัญของวัสดุชนิดนี คือพื นที่ผิวจ้าเพาะสูง 
จึงมีส่วนส้าคัญที่ช่วยเพ่ิมการกระจายตัวของต้าแหน่งกัมมันต์บนตัวรองรับ และเพ่ิมโอกาสการดูดซับ
และการคายระหว่างสารตั งต้นกับต้าแหน่งกัมมันต์บริ เวณพื นผิวของตัวเร่งปฏิกิริยา ส่งผลให้เพ่ิม
สมรรถนะเชิงเร่งปฏิกิริยา (catalytic performance) และสมบัติการเลือกจ้าเพาะ (selectivity) ได้
ดีกว่าวัสดุที่ไม่มีรูพรุน (nonporous material) โดยทั่วไปการจ้าแนกขนาดรูพรุนตามมาตรฐาน 
IUPAC สามารถแบ่งออกเป็น 3 กลุ่มใหญ่ (รูปที่ 2.18) ดังนี  

 รูพรุนขนาดเล็ก (micropores) คือวัสดุที่มีขนาดรูพรุนน้อยกว่า 2 นาโนเมตร 

 รูพรุนขนาดกลาง (mesopores) คือวัสดุที่ มีขนาดรูพรุนระหว่า ง 2 ถึง  50  
นาโนเมตร 

 รูพรุนขนาดใหญ่ (macropores) คือวัสดุที่มีขนาดรูพรุนมากกว่า 50 นาโนเมตร 
 

 
รูปที่ 2.18 การจ้าแนกประเภทของวัสดุที่มีรูพรุนตามมาตรฐาน IUPAC [41] 
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วัสดุที่มีรูพรุนขนาดเล็กและเป็นที่รู้จักกันอย่างแพร่หลาย คือ ซีโอไลต์ (zeolite) หรืออะลูมิ
โนซิลิเกต (aluminosilicate) ซ่ึงประกอบด้วยซิลิกอน อะลูมิเนียม และออกซิเจนจัดเรียงตัวกันเป็น
โครงข่าย 3 มิติ และมีพื นที่ผิวสูงกว่า 500-800 ตารางเมตรต่อกรัม ขนาดรูพรุนประมาณ 0.4-0.8 นา
โนเมตร [41] การกระจายรูพรุนอยู่ในช่วงแคบและเป็นระเบียบ ซีโอไลต์นิยมน้าไปใช้เป็นตัวดูดซับ 
เน่ืองจากมีสมบัติในการเลือกท้าปฏิกิริยาตามรูปร่างของรูพรุน และสามารถเลือกให้มีการดดูซับเฉพาะ
บางโมเลกุลได้ ซ่ึงเหมาะกับการใช้งานที่ต้องการสมบัติการเลือกจ้าเพาะเจาะจงต่อผลิตภัณฑ์สูง 
นอกจากนี ซีโอไลต์ยังสามารถน้าไปใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาในกระบวนการสังเคราะห์สารประกอบ
ไฮโดรคาร์บอนที่ส้าคัญในระดับอุตสาหกรรมปิโตรเคมี อย่างไรก็ตามข้อจ้ากัดของการใช้วสัดชุนิดนี คอื 
สามารถดูดซับเฉพาะสารโมเลกุลขนาดเล็กที่สามารถแพร่ผ่านเข้าไปในรูพรุนของวัสดุได้  เน่ืองจาก
ขนาดรูพรุนมีขนาดเล็ก เป็นผลท้าให้ความสามารถในการเร่งปฏิกิริยาเกิดขึ นในระดับจ้ากัด จึงเหมาะ
ส้าหรับใช้การสังเคราะห์สารผลิตภัณฑ์ที่มีโมเลกุลขนาดเล็กเท่านั น 

ดังนั นจึงมีงานวิจัยจ้านวนมากพยายามศึกษาวิธีการสังเคราะห์วัสดุที่มีรูพรุนขนาดใหญ่ขึ น 
เพ่ือลดข้อจ้ากัดด้านการเร่งปฏิกิริยา โดยวัสดุชนิดใหม่ที่ถูกคิดค้นและพัฒนาต่อมาอย่างกว้างขวาง 
คือ วัสดุมีโซพอรัสซิลิกา เช่น MCM-41 และ SBA-15 ซ่ึงมีขนาดรูพรุนอยู่ในช่วง 2-50 นาโนเมตร 
พื นที่ผิวจ้าเพาะสูงถึง 700-1,500 ตารางเมตรต่อกรัม ปริมาตรรูพรุนในช่วง 0.8 -1.2 ลูกบาศก์
เซนติเมตรต่อกรัม [41] และการจัดเรียงตัวของรูพรุนมีความเป็นระเบียบสูง จึงนิยมน้ามาใช้เปน็ตวัดดู
ซับในอุตสาหกรรมปิโตรเลียมและตัวเร่งปฏิกิริยาในกระบวนการผลิตสารประกอบไฮโดรคารบ์อนและ
เชื อเพลิงทดแทน อาทิเช่น น ้ามันดีเซลสังเคราะห์และน ้ามันเชื อเพลิงชีวภาพ เป็นต้น  

การสังเคราะห์วัสดุมีโซพอรัสซิลิกาสามารถท้าได้โดยการเติมสารก่อโครงสร้าง  (structure-
directing agent, SDA) เพ่ือช่วยในการก้าหนดขนาดและโครงสร้างรูพรุน  โดยการสังเคราะห์
จ้าเป็นต้องท้าในภาวะที่เหมาะสม เริ่มจากการเติมสารก่อโครงสร้างให้เกินจุดความเข้มข้นวิกฤติ 
(critical micelle) เพ่ือให้เกิดเกาะกลุ่มกันก่อตัวเป็นรูปร่างของไมเซลล์ (micelle) ส่วนแหล่งซิลิกา
จะถูกไฮโดรไลซ์ด้วยน ้าเกิดเป็นไฮโดรไลส์ซิลิเกต (hydrolyzed silicate) และเข้าไปล้อมรอบบริเวณ
ส่วนหัวของไมเซลล์พร้อมกับเกิดอันตรกิริยากันผ่านพันธะไฮโดรเจน (hydrogen bond) หรือแรง
ประจุทางไฟฟ้า (electrostatic) จากนั นไฮโดรไลส์ซิลิเกตจะเกิดการควบแน่นเป็นผนังซิลิกาล้อมรอบ
ไมเซลล์ เมื่อน้าวัสดุที่ได้ไปเผา สารก่อโครงสร้างจะสลายตัวเกิดเป็นโครงสร้างรูพรุนแบบเปิดเกิดขึ น 
เป็นผลท้าให้ได้วัสดุที่รูพรุนขนาดใหญ่และพื นที่ผิวเพ่ิมสูงขึ น (รูปที่ 2.19) 
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รูปที่ 2.19 กลไกการสังเคราะห์วัสดุมีโซพอรัสซิลิกาชนิด MCM-41 [41] 

 
2.8.2 การสงัเคราะหว์สัดมุโีซพอรสั 

การสังเคราะห์วัสดุมโีซพอรัสมีส่วนประกอบที่ส้าคัญ ดังนี  
1) สารตั้งต้นโลหะ/สารอนินทรีย ์ (metal precursor/inorganic) เปน็โครงสรา้งและ

องค์ประกอบหลักที่ส้าคัญส้าหรับการสังเคราะห์วัสดุมีโซพอรัส โดยทั่วไปจะใช้สารตั งตน้เปน็
เกลือโลหะในรูปของสารประกอบซัลเฟต คลอไรด์ และไนเทรต เป็นต้น ส่วนสารตั งต้นโลหะ
ส้าหรับสังเคราะห์วัสดุมีโซพอรัสซิลิกานิยมใช้ โซเดียมซิลิเกต (sodium silicate) และเตตระ
เอทิลออโทซิลิเกต (tetraethyl orthosilicate) เป็นต้น 

2) ตัวท าละลาย  (solvent) ใช้เป็นตัวท้าละลายสารตั งต้นโลหะและสารลดแรงตึงผิว 
ซ่ึงนิยมใช้น ้าและเอทานอล เน่ืองจากความมีขั วภายในโครงสร้างที่สูง (high polarity) ในบาง
งานวิจัยที่ต้องการสังเคราะห์ในภาวะที่ไม่ใช้น ้า (non-aqueous synthesis) เพ่ือลดอัตรา
การเกิดไฮโดรไลซิสและการควบแน่นของสารตั งต้นโลหะ 

3) กรดหรือเบส (acid or base) ใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาในปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสและการ
ควบแน่นของสารตั งต้นโลหะ และท้าหน้าที่ดุลประจุระหว่างโมเลกุลของสารก่อโครงสร้าง
และสารตั งต้นโลหะ เพ่ือให้เกิดการก่อโครงสร้างรูพรุนตามแบบที่ต้องการ ตัวเร่งปฏิกิริยา
ชนิดกรดและเบสที่ได้รับนิยมเลือกน้ามาใช้ในเตรียมวัสดุมีโซพอรัส ได้แก่ กรดไฮโดรคลอริก 
และ โซเดียมไฮดรอกไซด์ 

4) ส า ร ก่ อ โ ค ร ง ส ร้ า ง  (structure-directing agent) เป็นส ารลด แรง ตึ ง ผิ ว 
(surfactant) ซ่ึงมีส่วนช่วยในการก้าหนดขนาดและโครงสร้างรูพรุนของวัสดุที่สังเคราะห์ได้ 
โดยทั่วไปสารลดแรงตึงผิวเชิงพาณิชย์สามารถแบ่งออกเป็น 3 ประเภท ได้แก่ 

4.1) สารลดแรงตึงผิวประจ ุบวก (cationic surfactant) เป็นสารลดแรงตงึผิวที่
แตกตัวในน ้าจะให้ไอออนประจุบวกเกิดขึ น เช่น ซิทิลไตรเมทิลแอมโมเนียมโบรไมด์  
(cetyltrimethyl ammonium bromide) และ ซิทิลไตรเมทิลแอมโมเนียมคลอไรด์
(cetyltrimethyl ammonium chloride) จุดเด่นของสารลดแรงตึงผิวชนิดนี  คือ สมบัติ
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การละลายที่ดี อุณหภูมิวิกฤติของไมเซลล์ (critical micelle temperature) สูง และ
สามารถน้าไปใช้ร่วมกับตัวท้าละลาย หรือสารละลายที่เป็นกรดและเบสได้อย่างดี 
อย่างไรก็ตามข้อเสียของการใช้สารลดแรงตึงผิวประเภทนี  คือ มีราคาแพง และมีความ
เป็นพิษสูง จึงจ้าเป็นต้องมีการควบคุมปริมาณสัดส่วนระหว่างสารตั งต้นโลหะต่อสารลด
แรงตึงผิวในภาวะที่เหมาะสม  

4.2) สารลดแรงตึงผิวประจ ุลบ (anionic surfactant) เป็นสารลดแรงตึงผิวที่
แตกตัวในน ้าจะให้ไอออนประจุลบเกิด ขึ น เช่น โซเดียมโดเดซิลซัลเฟต  (sodium 
dodecyl sulphate) โซเดียมโดเดซิลซัลโฟเนต (sodium dodecyl sulfonate) อย่างไร
ก็ตามสารลดแรงตึงผิวประจุลบไม่นิยมน้ามาใช้เป็นสารก่อโครงสร้างเน่ืองจากอันตรกิรยิา
ที่ไม่แข็งแรงระหว่างสารลดแรงตึงผิวกับสารอนินทรีย์ ส่วนใหญ่ถูกน้ามาใช้รว่มกับสารลด
แรงตึงผิวประจุบวกชนิดอ่ืนๆ (costructure-directing agent) เพ่ือเพ่ิมความแข็งแรง
ของโครงสร้างรูพรุนและขนาดรูพรุนของวัสดุมีโซพอรัส  

4.3) สารลดแรงตึงผิวไร้ประจ ุ (nonionic surfactant) เป็นสารลดแรงตึงผิวที่
แตกตัวในน ้าจะไม่มีประจุเกิดขึ น สารลดแรงตึงผิวชนิดนี ถูกน้ามาใช้อย่างแพร่หลายใน
ระดับอุตสาหกรรม เน่ืองจาก ราคาถูก ไม่เป็นพิษส่ิงแวดล้อม ย่อยสลายได้เองตาม
ธรรมชาติ และอุณหภูมิวิกฤติของไมเซลล์ที่ไม่สูงมากเมื่อเทียบกับสารลดแรงตึงผิวชนิด
อ่ืนๆ ตัวอย่างสารลดแรงตึงผิวในกลุ่มนี ที่ได้รับความนิยมเลือกใช้เป็นแม่แบบประเภท
บล็อกโคพอลิเมอร์ เช่น พลูโรนิค พี123 (Pluronic P123)  

 
2.9 สารลดแรงตงึผวิไรป้ระจชุนดิบลอ็กโคพอลเิมอร ์

พลูโรนิค พี123 (Pluronic P123) เป็นไตรบล็อกโคพอลิเมอร์ (triblock copolymer) ที่
ประกอบไปด้วยหน่วยซ ้ากัน (repeating unit) ของพอลิโพรพิลีนออกไซด์ (polypropylene oxide, 
PPO) และ พอลิเอทิลีนออกไซด์ (polyethylene oxide, PPO) ซ่ึงสามารถเขียนสูตรทั่วไปแทน
โครงสร้างทางเคมีได้ดังนี  PEO20-b-PPO70-b-PEO20 จุดเด่นของบล็อกโคพอลิเมอร์ชนิดนี คือ มีมวล
โมเลกุลสูง และอุณหภูมิวิกฤติของการก่อตัวเป็นไมเซลล์ต่้า เมื่อน้ามาใช้เป็นสารก่อโครงสร้างจะท้าให้
ได้วัสดุที่มีขนาดรูพรุนใหญ่ขึ น (4-20 นาโนเมตร) เมื่อเทียบกับบล็อกโคพอลิเมอร์ชนิดอ่ืนๆ [10, 42] 
นอกจากนี ภายในโครงสร้างของพลูโรนิค พี123 ยังประกอบด้วยส่วนที่ชอบน ้า (hydrophilic) และไม่
ชอบน ้า (hydrophobic) เมื่อน้ามาละลายในสารละลายที่มีขั วจ้าพวกน ้าหรือเอทานอล ส่วนหัว 
(head group) หรือส่วนที่ชอบน ้าของไมเซลล์จะเกิดอันตรกิริยาอย่างอ่อนกับสารละลายที่มีสภาพขั ว
ผ่านพันธะไฮโดรเจน และโมเลกุลส่วนที่ชอบน ้าจะเกาะกันล้อมรอบโมเลกุลที่ไม่ชอบน ้า [42] ส่งผลให้
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เกิดก่อตัวเป็นรูปร่างของไมเซลล์ผ่านการประกอบตัวเองของแม่แบบกลาง (neutral template self-
assembly) ซ่ึงสามารถเกาะกลุ่มกันเป็นรูปทรงกลม หรือกลมรี  ขึ นกับความเข้มข้นของสารก่อ
โครงสร้างหรือสารลดแรงตึงผิวในตัวท้าละลาย (รูปที่ 2.20) 
 

 
รูปที่ 2.20 การประกอบตัวเองของพลูโรนิค พี123 ในสารละลายที่มีขั ว [43] 

 
ในปัจจุบันพลูโรนิค พี123 เป็นที่รู้จักอย่างกว้างขวางและถูกเลือกน้ามาใช้เป็นแม่แบบอย่าง

อ่อน (soft template) เพ่ือเพ่ิมขนาดรูพรุนและพื นที่ผิวของโลหะออกไซด์หลายชนิด (ตารางที่ 2.7) 
 
ตารางที่ 2.7 ตัวอย่างโลหะออกไซด์ที่มีโครงสร้างรูพรุนแบบมีโซพอรัส โดยใช้พลูโรนิค พี123 เปน็สาร
ก่อโครงสร้าง [44] 

Oxide Inorganic precursor Wall structure 
Pore size 

(nm) 
BET Surface area (m2 g-1) 

Al2O3 AlCl3 amorphous 14 300 

Nb2O5 NbCl5 Nb2O5 5 196 

SiO2 SiCl4 amorphous 12 810 

Ta2O5 TaCl5 Ta2O5 3.5 165 

TiO2 TiCl4 anatase 6.5 205 

WO3 WCl6 WO3 12.1 36 

ZrO2 ZiCl4 ZrO2 5.8 150 

SrTIO3 SrCl4/TiCl4 amorphous 5 495 
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2.10 การสงัเคราะหว์สัดมุโีซพอรสัดว้ยสารลดแรงตงึผิวไรป้ระจ  ุ

กระบวนการในการสังเคราะหว์ัสดมุีโซพอรัสโดยใช้สารลดแรงตึงผิวไร้ประจุประกอบด้วย 3 
ขั นตอน ดังนี  

 เคมีไมเซลล์ (micelle chemistry) 

 กระบวนการโซล-เจล (sol-gel process) 

 การอบแห้ง และการเผาที่อุณหภูมิสูง (drying and calcination) 
 

1) เคมไีมเซลล ์(Micelle chemistry) 

เริ่มจากการน้าสารก่อโครงสร้างชนิดโคพอลิเมอร์แบบบล็อกมาละลายในตัวท้า
ละลายที่มีขั ว เช่น น ้าหรือเอทานอล จากนั นบริเวณส่วนหัวของไมเซลล์ซ่ึงมีสภาพชอบน ้าจะ
เกาะกันเป็นกลุ่มในสารละลายตัวกลาง พร้อมเกิดอันตรกิริยากับสารละลายที่มีสภาพขั วด้วย
พันธะไฮโดรเจนส่งผลให้เกิดก่อตัวเป็นรูปร่างของไมเซลล์ผ่านการประกอบตัวเองของแมแ่บบ
ที่เป็นกลาง ซ่ึงลักษณะการก่อตัวเป็นรูปร่างของไมเซลล์ ขึ นกับความเข้มข้นของสารลดแรง
ตึงผิวในตัวท้าละลายที่ใช้ในการสังเคราะห์ (รูปที่ 2.21) นอกจากจากนี ลักษณะการจัดเรียง
ตัวของไมเซลล์ยังขึ นกับสภาวะที่ใช้ในการทดลอง อาทิเช่น สภาพกรด-เบส อุณหภูมิ และ
ธรรมชาติของสารก่อโครงสร้างที่ใช้ในการสังเคราะห์ 
 

 
รูปที่ 2.21 รูปแบบการประกอบตัวเองของไมเซลล์ขึ นกับความเข้มข้นวิกฤติ [41] 
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2) กระบวนการโซล-เจล (Sol-gel process) 

ในขั นตอนของกระบวนการโซล-เจล เริ่มจากสารตั งต้นโลหะจะถูกไฮโดรไลซ์ด้วยน ้า
ผ่านปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส ได้อนุภาคของเหลวขนาดเล็กที่เรียกว่า โซล และเมื่อความเข้มข้น
ของสารลดแรงตึงผิวและภาวะอ่ืนๆเหมาะสม (กรด-เบส อุณหภูมิ และสัดส่วนของสารลดแรง
ตึงผิวต่อสารตั งต้นโลหะ) สารลดแรงตึงผิวและโซลจะรวมตัวกันเป็นมีโซเฟส (mesophase) 
โดยโซลจะอยู่รอบล้อมส่วนที่มีสภาพขั วของสารลดแรงตึงผิวผ่านพันธะไฮโดรเจน จากนั นโซล
จะเกิดการรวมตัวกันเป็นเจลที่มีลักษณะเป็นโครงข่ายร่างแห พร้อมกับเกิดการขยายตัว
ภายในโครงสร้าง ผ่านกลไกการควบแน่น (condensation polymerization) ซ่ึงเป็นวัฏภาค
ที่มีสมบัติระหว่างของแข็งกับของเหลว โดยในกระบวนการสังเคราะห์ในขั นตอนนี อาจใช้กรด
หรือเบสอนินทรีย์ท้าหน้าที่เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเพ่ือเพ่ิมอัตราการเกิดปฏิกิริยาให้สูงขึ น 

จากรูปที่ 2.22 แสดงตัวอย่างการเกิดอันตรกิริยาระหว่างเจลกับส่วนที่มีสภาพขั ว
ของสารลดแรงตึงผิวไร้ประจุผ่านพันธะไฮโดรเจน สามารถเขียนสัญลักษณ์แทนด้วย So Io 
โดย So คือ สารลดแรงตึงผิวไร้ประจุ ส่วนIo คือ สารตั งต้นโลหะอนินทรีย์ไร้ประจุ 

 

 
รูปที่ 2.22 การเกิดอันตรกิริยาระหว่างเจลกับส่วนหัวของไมเซลล์ผ่านพันธะไฮโดรเจน [41] 

 
3) การอบแหง้ และการเผาทีอ่ณุหภมูสิงู (Drying and calcination) 

ขั นตอนต่อมาเป็นการก้าจัดน ้าหรือเอทานอลที่อยู่ระหว่างชั นเจลและไมเซลล์ด้วย
การอบให้ความร้อนในภาวะที่เหมาะสม เมื่อตัวท้าละลายที่อยู่ในโครงสร้างถูกระเหยไป  
ท้าให้สารก่อโครงสร้างมีความเข้มข้นสูงขึ น พร้อมกับเกิดการประกอบตัวเองเป็นแม่แบบ
โครงสร้างมีโซและวัฏภาคผลึกเหลว (liquid-crystal phase) ในสารอนินทรีย์ ท้าให้ได้วัสดุ
โครงสร้างรูพรุนแบบมีโซพอรัสที่มีการจัดเรียงตัวอย่างเป็นระเบียบ [10] 

ขั นตอนสุดท้าย เป็นขั นตอนการเผาให้ความร้อนที่อุณหภูมิสูง ซ่ึงความร้อนจากการ
เผามีส่วนช่วยก้าจัดสารก่อโครงสร้าง รวมทั งไอออนบวกและไอออนลบที่ไม่เสถียร ส่งผลให้
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ได้วัสดุที่มีรูพรุนแบบเปิดจ้านวนมากภายในโครงสร้าง พร้อมกับแปรสภาพของอสัณฐาน
โลหะเป็นผลึกโลหะออกไซด์ ซ่ึงช่วยเพ่ิมความแข็งแรงเชิงกลและเสถียรภาพเชิงความร้อน
ให้กับโลหะออกไซด์ที่มีโครงสร้างรูพรุนแบบมีโซพอรัส (รูปที่ 2.23) 

 
รูปที่ 2.23 การก่อตัวของโครงสร้างรูพรุนของวัสดุมีโซพอรัส [10] 

 
2.11 งานวจิยัทีเ่ก ีย่วขอ้ง 

Xuewen และคณะ [38] ศึกษาการสังเคราะห์ SrTiO3 โดยวิธีการเตรียมแบบวิธีโซล-เจล 
และศึกษาผลของปริมาณกรดแอซิติก (CH3COOH) ผู้วิจั ย เลือกใ ช้ไท เทเนียมบิวทอกไซด์  
(Ti(C4H9O4)4) และสตรอนเทียมไนเทรต (SrNO3) เป็นสารตั งต้นโลหะในปฏิกิริยา ก้าหนดภาวะการ
ทดลองดั งนี  อัตราส่วนโดยโมลของ Sr ต่อ Ti เท่ากับ  1:1 และอัตราส่วนโดยโมลของ Sr ต่อ 
CH3COOH เท่ากับ 1:10 และ 1:15 จากการทดลองพบว่า อัตราส่วนโดยโมลของ Sr ต่อ CH3COOH 
เท่ากับ 1:10 ปรากฏวัฏภาคของ SrTiO3 ที่มีโครงสร้างผลึกแบบ cubic perovskite และปรากฏ
สารประกอบ SrCO3 เป็นวัฏภาคเจือปนเกิดขึ นจ้านวนมาก เมื่อเพ่ิมอัตราส่วนโดยโมลของ Sr ต่อ 
CH3COOH เท่ากับ 1:15 พบว่าความเข้มพีคของวัฏภาค SrTiO3 สูงขึ น พร้อมกับการลดลงของ 
วัฏภาค SrCO3 นอกจากนี การเพ่ิมอุณหภูมิในการเผา 900 องศาเซลเซียส ส่งผลให้ความเข้มพีคของ 
วัฏภาค SrTiO3 เพ่ิมสูงขึ น ชี ให้เห็นถึงระดับความเป็นผลึกที่เพ่ิมมากขึ น รวมทั งสารประกอบ SrCO3 
ที่เป็นวัฏภาคเจือปนหายไป 

Klaytae และคณะ [9] ศึกษาการสังเคราะห์ SrTiO3 โดยวิธีการเตรียมแบบการเผาไหม้โซล
เจล และศึกษาผลของอัตราส่วนโดยโมลของกรดซิตริกต่อโลหะรวม (Sr+Ti) เท่ากับ 1:1 และ 3:1 ที่
ส่งผลต่อสมบัติเชิงโครงสร้างของวัสดุที่สังเคราะห์ได้ จากผลการทดลองพบว่า อัตราส่วนโดย 
โมลของกรดซิตริกต่อโลหะรวม เท่ากับ  3:1 ส่งผลให้ความเข้มพีคของวัฏภาค SrTiO3 ที่มีโครงสร้าง
ผลึกแบบ cubic perovskite เพ่ิมสูงขึ น และปรากฏสารประกอบ SrCO3 เป็นวัฏภาคเจือปนเกิดขึ น
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เล็กน้อย การก้าจัดวัฏภาคเจือปนโดยน้ามาล้างด้วยกรดไนตริก และน ้ากล่ัน จากนั นน้าไปอบแห้งที่
อุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียส พบว่าวัฏภาคของ SrCO3 ลดลงอย่างเห็นได้ชัด 

Lee และคณะ [45] ศึกษาการสังเคราะห์ไทเทเนียมออกไซด์ (TiO2) และไนโอเบียมออกไซด์ 
(Nb2O5) ที่มีรูพรุนแบบมีโซพอรัส ซ่ึงถูกเตรียมด้วยวิธีโซล-เจลแบบระบบไม่ใช้น ้า (non-hydrolytic 
sol-gel) ร่วมกับเคมีรวมตัวของแม่แบบอย่างอ่อนและแข็ง (combined assembly by soft and 
hard chemistries) โดยการเติมไดบล็อกพอลิเมอร์ชนิดพอลิไอโซพรีน-เอทิลีนออกไซด์ (PI-b-PEO) 
ท้าหน้าที่เป็นสารก่อโครงสร้าง เมื่อน้าเจลของสารผสมที่ได้จากการสังเคราะห์ไปเผาที่อุณหภูมิ 700 
องศาเซลเซียส ภายใต้ภาวะแก๊สอาร์กอน โดย PEO ซ่ึงเป็นส่วนที่มีขั วจะเกิดการสลายตัวพร้อมกับ
เกิดการก่อตัวของผลึกโลหะออกไซด์ ในขณะเดียวกันส่วนที่ไม่มีขั วหรือ PI ที่มีองค์ประกอบของ
คาร์บอนเป็นจ้านวนมากจะเกิดการแปรสภาพให้อยู่ในรูปของคาร์บอนอสัณฐาน (amorphous 
carbon) เน่ืองมาจากการเผาไหม้ที่ไม่สมบูรณ์ ซ่ึงลักษณะคาร์บอนที่เกิดขึ นท้าหน้าที่เป็นตัวรองรับ
ชนิดแข็ง (rigid support) เสมือนท้าหน้าที่เป็นแม่แบบอย่างแข็ง เพ่ือรักษาและป้องกันการยุบตัวของ
รูพรุนในระหว่างการเผาให้ความร้อนที่อุณหภูมิสูง 

Rashtizadeh และคณะ [46] ศึกษาการผลิตไบโอดีเซลจากทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของ
น ้ามันถ่ัวเหลืองโดยใช้ SrTiO3 เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ชนิดเบส ซ่ึงเตรียมโดยวิธีโซล-เจล ศึกษา
ผลของอัตราส่วนโดยโมลของ Sr ต่อ Ti เท่ากับ 0.4:1 ถึง 1:1 โดยภาวะที่เหมาะสมส้าหรับทรานส์ 
เอสเทอริฟิเคชัน คือ อัตราส่วนโดยโมลระหว่างเมทานอลต่อน ้ามันเท่ากับ  15:1 อุณหภูมิที่ใช้ท้า
ปฏิกิริยาเท่ากับ 60 องศาเซลเซียส เวลาที่ใช้ท้าปฏิกิริยาเท่ากับ 15 นาที จากการทดลองพบว่าเมื่อ
เพ่ิมอัตราส่วนโดยโมลของ Sr ต่อ Ti เท่ากับ 0.8:1 ผลได้ FAME มีค่าสูงสุดเท่ากับ 98 เปอร์เซ็นต์โดย
น ้าหนัก เมื่ออัตราส่วนโดยโมลของ Sr ต่อ Ti เท่ากับ 0.8:1 ซ่ึงเป็นผลจากการเพ่ิมปริมาณ Sr2+ ที่ท้า
หน้าที่เป็นวัฏภาคกัมมันต์ อย่างไรก็ตามออกไซด์ผสม Sr และ Ti มีพื นที่ผิวต่้าเท่ากับ 1.329 ตาราง
เมตรต่อกรัม 

Lee และคณะ [30] ศึกษาการผลิตไบโอดีเซลจากทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันสบู่ด้า
โดยใช้ออกไซด์ผสมแคลเซียมและแลนทานัม (CaO-La2O3) เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ ซ่ึงถูกเตรียม
โดยวิธีตกตะกอนร่วม (co-precipitation) โดย CaO ท้าหน้าที่เป็นวัฏภาคกัมมันต์ ส่วน La2O3 ซ่ึงท้า
หน้าที่เป็นตัวสนับสนุนของตัวเร่งปฏิกิริยาก้าหนดภาวะในการทดลอง ใช้อัตราส่วนโดยโมล Ca ต่อ La 
เท่ากับ 0.5:1 ถึง 10:1 ส้าหรับภาวะที่เหมาะสมส้าหรับทรานส์เอสเทอริฟิเคชัน คือ อัตราส่วนโดยโมล
ระหว่างเมทานอลต่อน ้ามันเท่ากับ 25:1 อุณหภูมิที่ใช้ท้าปฏิกิริยาเท่ากับ 160 องศาเซลเซียส เวลาที่
ใช้ท้าปฏิกิริยาเท่ากับ 3 ช่ัวโมง จากผลการทดลองพบว่าการเพ่ิมอัตราส่วนโดยโมลของแคลเซียมต่อ
แลนทานัมเท่ากับ 0.8 ส่งผลให้สภาพเบสของ CaO-La2O3 เท่ากับ 3198 ไมโครโมลต่อกรัม อีกทั ง
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ผลได้ของ FAME มีค่าสูงสุดเท่ากับ 98 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนักซ่ึงเป็นผลจากการเพ่ิมปริมาณ Ca2+ ที่
ท้าหน้าที่เป็นวัฏภาคกัมมันต์ จึงส่งผลท้าให้ได้ตัวเร่งปฏิกิริยาที่มีสมรรถนะเชิงเร่งที่ดีขึ น 

Yan และคณะ [31] ศึกษาการผลิตไบโอดีเซลจากทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปรุง
อาหารใช้แล้ว(waste cooking oil) โดยใช้ออกไซด์ผสมซิงก์และแลนทานัม (ZnO-La2O3) เป็นตัวเร่ง
ปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ ซ่ึงถูกเตรียมโดยวิธีตกตะกอนร่วม ก้าหนดภาวะในการทดลองใช้อัตราส่วนโดยโมล 
Zn ต่อ La เท่ากับ 1:0, 1:1, 3:1, 9:1 และ 0:1 อุณหภูมิในการเผาเท่ากับ 450 องศาเซลเซียส และ
ภาวะที่เหมาะสมส้าหรับทรานส์เอสเทอริฟิเคชัน คือ อัตราส่วนโดยโมลระหว่างเมทานอลต่อน ้ามัน
เท่ากับ 36:1 อุณหภูมิที่ใช้ท้าปฏิกิริยาเท่ากับ 170 องศาเซลเซียส เวลาที่ใช้ท้าปฏิกิริยาเท่ากับ 1 
ช่ัวโมง จากการทดลองพบว่าที่อัตราส่วนโดยโมลของ Zn และ La เท่ากับ 3:1 ซ่ึงเป็นภาวะที่เหมาะสม
ในการเตรียมตัวเร่งปฏิกิริยาและให้ผลได้ของ FAME สูงสุด เท่ากับ 95 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก 

Sun และคณะ [32] ศึกษาการผลิตไบโอดีเซลจากทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันสบู่ด้า
โดยใช้ออกไซด์ผสมเซอร์โคเนียมและแลนทานัม (ZrO-La2O3) เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ ซ่ึงถูก
เตรียมโดยวิธี อิม เพรกเนชันแบบเปียกพอดี  (incipient wetness impregnation) โดย  ZrO  
ท้าหน้าที่เป็นตัวรองรับ ส่วน La2O3 ซ่ึงท้าหน้าที่เป็นวัฏภาคกัมมันต์ ก้าหนดปริมาณของ La3+ เท่ากับ  
7 ถึง 28 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก ส้าหรับภาวะที่เหมาะสมส้าหรับทรานส์เอสเทอริฟิเคชัน คือ 
อัตราส่วนโดยโมลระหว่างเมทานอลต่อน ้ามันเท่ากับ 30:1 อุณหภูมิที่ใช้ท้าปฏิกิริยาเท่ากับ 200 องศา
เซลเซียส เวลาที่ใช้ท้าปฏิกิริยาเท่ากับ 3 ช่ัวโมง พบว่าเมื่อปริมาณ La เพ่ิมขึ นเท่ากับ 28 เปอร์เซ็นต์ 
ส่งผลให้ผลได้ของ FAME มีค่าสูงสุด 84.9 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก ซ่ึงเป็นผลจากการเพ่ิมปริมาณ  
La3+ ที่ท้าหน้าที่เปน็วัฏภาคกัมมันต์ จึงส่งผลให้ได้ตัวเร่งปฏิกิริยาที่มีสมรรถนะเชิงเร่งปฏิกิริยาที่ดีขึ น 

Liu และคณะ [34] ศึกษาการผลิตไบโอดีเซลจากทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันถ่ัวเหลือง 
(soybean oil) โดยใช้ออกไซด์ผสมซิงก์อะลูมิเนต (zinc aluminate, ZnAl2O4) ที่ถูกเติมด้วย La 
เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ ตัวเร่งปฏิกิริยาถูกเตรียมโดยวิธีตกตะกอนร่วม เพ่ือศึกษาผลของปริมาณ
แลนทานัมที่เติมลงบนออกไซด์ผสมซิงก์อะลูมิเนต (ZnAl2O4) ก้าหนดปริมาณของ La เท่ากับ 1.5 ถึง 
30 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก อุณหภูมิในการเผาเท่ากับ 700 องศาเซลเซียส จากการทดลองพบว่าการ
เพ่ิมปริมาณ La ที่เติมลงบนโครงสร้างของ ZnAl2O4 เท่ากับ 18.5 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก ส่งผลให้
สภาพเบสของ ZnAl2O4 มีค่าเท่ากับ 140.5 ไมโครโมลต่อกรัม อีกทั งผลได้ของ FAME มีค่าสูงสุด
เท่ากับ 97.88 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก นอกจากนี การเพ่ิมปริมาณ  La3+ ที่เติมลงบนโครงสร้าง 
ZnAl2O4 ส่งผลท้าให้เกิดความไม่สมบูรณ์ในโครงสร้างผลึกของซิงก์อะลูมิเนต หรือเป็นบริเวณที่มี
ปริมาณต้าแหน่งกัมมันต์สูงสุด เมื่อเปรียบเทียบกับบริเวณอ่ืนบนโครงผลึก 



 

 

บทที่ 3 
วิธีด าเนินการวิจัย 

3.1 สารเคมทีีใ่ช ้

3.1.1 สารเคมใีนการสงัเคราะหส์ตรอนเทยีมไททาเนตเจอืดว้ยแลนทานมั 

1. แลนทานัมไนเทรตเฮกซะไฮเดรต (Lanthanum nitrate hexahydrate: 
La(NO3)3.6H2O, AR grade, 99%, Fluka)  

2. สตรอนเทียมไนเทรต (Strontium nitrate: Sr(NO3)2, AR grade, 99%, Aldrich) 
3. ไทเทเนียมบิวทอกไซด์ (Titanium butoxide: Ti(OC4H9)4, AR grade, 97% 

Aldrich) 
4. กรดซิตริก (Citric acid : C6H8O7 AR grade, 99%, Ajax Finechem)  
5. พลูโรนิก พี123 (Pluronic P123, AR grade, Aldrich) 
6. เอทานอล (Ethanol: C2H5OH, AR grade, 99.5%, Merck)  
7. กรดไฮโดรคลอริก (Hydrochloric acid: HCl, AR grade, 37%, Merck) 
8. น ้ากล่ัน (DI water) 

 
3.1.2 สารเคมใีนการศกึษาสภาพเบสของตวัเรง่ปฏกิริยิาดว้ยเทคนคิ Hammett 
indicator 

1. เมทิลเรด (Methyl red) 
2. นิวทรอลเรด (Neutral red) 
3. โบรโมไทมอลบลู (Bromothymol blue)  
4. ฟีนอล์ฟทาลีน (Phenolphthalein)  
5. 2,4-ไดไนโตรอะนิลีน (2,4-Dinitroaniline) 
6. 4-ไนโตรอะนิลีน (4-Nitroaniline) 
7. กรดเบนโซอิก (Benzoic acid: C7H6O2, AR grade, 99%, Aldrich) 
8. เมทานอล (Methanol: CH3OH, AR grade, 99%, Merck) 
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3.1.3 สารเคมใีนการศกึษาปฏกิริยิาทรานสเ์อสเทอรฟิเิคชนั 

1. น ้ า มั นป า ล์ ม ก ล่ัน บ ริ สุ ท ธิ์  (Refined bleached deodorized palm oil, 
Chumporn Palm Oil Industries Co., Ltd.) 

2. เมทานอล (Methanol: CH3OH, Commercial grade, 99.8%, Zen point) 
3. โซเดียมซัลเฟต (Sodium sulfate: Na2SO4, AR grade, 99%, Aldrich) 
4. เมทิลเฮปตะ เดคา โนเอต  (Methyl heptadecanoate: C18H36O2, Standard 

grade, 99.5%, Fluka) 
5. นอร์มัลเฮปเทน (n-Heptane: C7H16, AR grade, 99.9%, Merck) 

 
3.2 อุปกรณแ์ละเครือ่งมอืทีใ่ช ้

1. บีกเกอร์ ขนาด 50 150 และ 250 มิลลิลิตร 
2. ขวดรูปชมพู่ ขนาด 250 มิลลิลิตร 
3. ขวดก้นกลม ขนาด 250 มิลลิลิตร 
4. กระบอกตวง ขนาด 10 และ 25 มิลลิลิตร 
5. หลอดหยด 
6. แท่งกวนแม่เหล็ก 
7. แท่งคนสาร 
8. กรวยกรอง 
9. กระดาษกรองเบอร์ 42 
10. เครื่องปฏิกรณ์ออโตเคลฟ (autoclave reactor) 
11. โถดูดความชื น (desiccator) 
12. อ่างน ้ามันซิลิโคน (silicone oil bath) 
13. ถ้วยกระเบื องทนความร้อน (crucible) 
14. เครื่องกวนแม่เหล็ก (magnetic stirrer) 
15. เทอร์โมคัปเปิลส้าหรับวดัอุณหภูมิ (thermocouple) 
16. เครื่องปั่นเหวี่ยง (centrifuge) 
17. เครื่องระเหยแบบหมนุ (rotary evaporator) 
18. ตู้อบไฟฟ้า (electric oven) 
19. เตาเผาความร้อนสูง (muffle furnace) 
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3.3 การเตรยีมสตรอนเทยีมไททาเนตเจอืดว้ยแลนทานมั 

(1) ช่ัง Ti(OC4H9)4 ปริมาณ 3.4 กรัม และ HCl ปริมาณ 1.6 กรัม ผสมรวมกันในขวดรูปชมพู่
ขนาด 250 มิลลิลิตร กวนที่อุณหภูมิห้อง เป็นเวลา 1 ช่ัวโมง สารผสมที่ได้มีสีเหลืองใส 
 (2) ช่ัง Pluronic P123 ปริมาณ 1 กรัม ละลายในเอทานอล ปริมาณ 12 กรัม ในบีกเกอร์
ขนาด 250 มิลลิลิตร กวนที่อุณหภูมิห้อง เป็นเวลา 1 ช่ัวโมง ได้สารละลายเป็นเนื อเดียวกัน 

(3) เตรียมสารละลายโลหะผสมระหว่าง Sr(NO3)2 กับ La(NO3)3.6H2O ในอัตราส่วนโดยโมล
ที่ค้านวณได้ในตารางที่ 3.2 ผสมกับกรดซิตริก ปริมาณ 3.4 กรัม น้าไปละลายในน ้ากล่ัน (12 กรัม) 
กวนที่อุณหภูมิห้อง เป็นเวลา 1 ช่ัวโมง ของผสมที่ได้มีลักษณะใสไม่มีสี  

 
ตารางที ่3.1 จ้านวนโมลของ Sr(NO3)2 และ La(NO3)3.6H2O ที่ใช้ในการเตรียม MST และ LMSTs 

Material 
Mole 

La(NO3)3.6H2O Sr(NO3)2 

MST 0 1 

LMST-0.1 0.1 0.9 

LMST-0.25 0.2 0.8 

LMST-0.43 0.3 0.7 

LMST-0.67 0.4 0.6 

LMST-1 0.5 0.5 

LMST-3 0.75 0.25 

LT 1 0 

 
(4) เทสารละลายในข้อ (2) ลงในขวดรูปชมพู่ที่มีสารผสมไทเทเนียมที่เตรียมได้จากข้อ (1) 

กวนที่อุณหภูมิห้อง เป็นเวลา 1 ช่ัวโมง  
(5) เทสารละลายในข้อ (3) ลงในสารผสมในข้อ (4) กวนที่อุณหภูมิห้อง เป็นเวลา 3 ช่ัวโมง  
(6) น้าของผสมที่เตรียมได้ไปอบที่อุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 12 ช่ัวโมงเพ่ือ

ก้าจัดน ้าและเอทานอล ตัวอย่างที่ได้มีลักษณะเป็นเจลของแข็งสีเหลือง 
(7) น้าเจลของแข็งที่ได้ไปเผาที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง ในภาวะ

อากาศ โลหะออกไซด์ผสมที่ผ่านการเผา เขียนแทนด้วย LMST-x โดยที่ x คือ อัตราส่วนโดยโมลของ 
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La3+ ต่อ Sr2+ ส่วนการสังเคราะห์ตัวอย่างที่ไม่เติม La(NO3)3.6H2O เขียนแทนด้วย MST และ 
ตัวอย่างที่ไม่เติม Sr(NO3)2 เขียนแทนด้วย LT 
 
3.4 การวเิคราะหส์มบตัทิางกายภาพและเคมขีอง MST และ LMSTs 

3.4.1 เครือ่งวเิคราะหท์างความรอ้นระบบรว่ม: Simultaneous thermal analyzer 
(STA) 

การวิเคราะห์สมบัติทางความร้อนเป็นเทคนิคที่ใช้วิเคราะห์การเปล่ียนแปลงน ้าหนักและ
ความเสถียรของวัสดุเมื่อได้รับความร้อน เครื่อง STA ที่ใช้วิเคราะห์ในงานวิจัยนี  ย่ีห้อ NETZSCH รุ่น 
STA 449 F3 (รูปที่ 3.1) โดยช่ังตัวอย่างประมาณ 25 มิลลิกรัม บนภาชนะรองรับตัวอย่าง ซ่ึงเช่ือมต่อ
กับเครื่องช่ังละเอียดที่มีความไวต่อการเปล่ียนแปลงสูง ก้าหนดภาวะในการวิเคราะห์ไว้ดังนี  อุณหภูมทิี่
ใช้ทดสอบ ในช่วง 25 ถึง 1000 องศาเซลเซียส อัตราการเพ่ิมอุณหภูมิเท่ากับ 8 องศาเซลเซียสต่อ
นาที ภายใต้ภาวะอากาศที่อัตราการไหล 20 มิลลิลิตรต่อนาที  

ผลการวิเคราะห์แสดงความสัมพันธ์ระหว่าง น ้าหนักที่สูญเสียไป (weight loss, TG) และ
อัตราการสูญเสียน ้าหนักของวัสดุที่เปล่ียนแปลงไปในช่วงอุณหภูมิต่างๆ ส้าหรับงานวิจัยนี ข้อมูลที่ได้
สามารถน้าไปวิ เคราะห์กลไกการเปล่ียนแปลงทางกายภาพและเคมีของวัสดุ ซ่ึงเก่ียวข้องกับ
กระบวนการดูด (endothermic) และการคายพลังงาน (exothermic) เช่น อุณหภูมิในการสลายตัว 
(decomposition) และอุณหภูมิการเกิดผลึก (crystallization) เป็นต้น 
 

 
รูปที่ 3.1 เครื่อง Simultaneous thermal analyzer (STA) ย่ีห้อ NETZSCH รุ่น STA 449 F3 
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3.4.2 เครือ่งเลีย้วเบนรงัสเีอกซ :์ X-ray diffractometer (XRD) 

เทคนิคการเลี ยวเบนของรังสีเอ็กซ์ หรือ X-ray diffraction เป็นเทคนิคที่ใช้ในการวิเคราะห์
โครงสรางหรือวัฏภาคผลึกของวัสดุแบบไม่ท้าลายชิ นงานตัวอย่าง เครื่อง XRD ที่ใช้วิเคราะห์ใน
งานวิจัยนี  ย่ีห้อ Bruker รุ่น D8 Discover (รูปที่ 3.2) ก้าหนดภาวะในการวิเคราะห์ไว้ดังนี  ความยาว
คล่ืนรังสีเอกซ์ (Cu Kα) เท่ากับ 1.5406 อังสตรอม แรงดันไฟฟ้าเท่ากับ 40 กิโลโวลต์ กระแสไฟฟ้า 
เท่ากับ 40 มิลลิแอมแปร์ อัตราการสแกนเท่ากับ 0.02 ดีกรีต่อวินาที และมุมตกกระทบ (2θ) ในช่วง 
5 ถึง 80 ดีกรี การวิเคราะห์เริ่มจากการเตรียมตัวอย่าง (ประมาณ 1 ถึง 2 กรัม) บนภาชนะรองรับ
ตัวอย่าง (sample holder) โดยเกล่ียให้ผิวของตัวอย่างเรียบเสมอกับขอบของภาชนะรองรับตัวอย่าง 
จากนั นน้าไปประกอบบนแท่นวางตัวอย่างของเครื่อง  

ผลการวิเคราะห์แสดงเป็นรูปแบบ XRD (XRD pattern) ซ่ึงพล็อตระหว่างมุม 2θ และ 

สัญญาณการตรวจนับ (count per second, cps) ส้าหรับงานวิจัยนี ข้อมูลที่ได้สามารถระบุระดับ
ความเป็นผลึก (crystallinity) โครงสร้างผลึก (crystal structure) และองค์ประกอบวัฏภาคของ
ตัวอย่างโดยเทียบจากฐานข้อมูล (library patterns) นอกจากนี ยังให้ข้อมูลเก่ียวกับระยะระหว่าง
ระนาบ (d-spacing) ขนาดเซลล์หน่วย (unit cell parameter) และขนาดผลึกเฉล่ีย (average 
crystallite size) ของวัสดุ MST และ LMSTs 

 

 
รูปที่ 3.2 เครื่อง X-ray diffractometer ย่ีห้อ Bruker รุ่น D8 Discover 

 
(1) ระยะระหว่างระนาบ สามารถค้านวณไดจ้ากเงื่อนไขการเลี ยวเบนของรังสี (รูปที่ 3.2) 
ตามสมการของแบรจจ ์(Bragg’s Equation) ดังแสดงในสมการที่ 3.1 
 

d sinθ = nλ   (3.1) 
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เมื่อ d คือ ระยะระหว่างระนาบ, อังสตรอม (interplanar spacing, Å) 
λ คือ ความยาวคล่ืนของรังสีเอกซ์, อังสตรอม (wavelength, Å) 
θ คือ มุมตกกระทบของรังสีเอกซ์กับระนาบผลึก, ดีกรี (angle between the X-
Ray and lattice plane, degree) 
n คือ จ้านวนเต็มแทนอันดับการเลี ยวเบน (n=1) 

 

(2) ขนาดเซลล์หน่วย สามารถค้านวณได้จากการเลือกระนาบผลึก (crystal plane) ของ 
วัฏภาคที่สนใจ ส้าหรับงานวิจัยนี เลือกค้านวณจากระนาบผลึก (110) ของวัฏภาค SrTiO3 ที่มี
เซลล์หน่วยแบบลูกบาศก์ จึงค้านวณได้จากสมการที่ 3.2 
 

a0= dhkl × √h2+k2+l2   (3.2) 
 

เมื่อ  a0 คือ ขนาดเซลล์หน่วย, อังสตรอม (unit cell parameter, Å) 
dhkl คือ ระยะระหว่างระนาบ, อังสตรอม (interplanar spacing, Å) 
hkl คือ ดัชนีระนาบผลึก 

 
(3) ขนาดผลึกเฉล่ีย สามารถค้านวณไดจ้ากการเลือกระนาบผลึก (110) ที่เป็นตัวแทนของ 
วัฏภาค SrTiO3 ตามสมการของเชอร์เรอร์ (Scherrer’s equation) 
 

Dp=
Kλ

βcosθ   (3.3) 

 
เมื่อ  Dp คือ ขนาดผลึกเฉล่ีย, อังสตรอม (crystallite size, Å) 

K คือ แฟกเตอร์รูปทรง (shape factor) ในกรณีผลึกทรงลูกบาศก์ มีค่าเท่ากับ 0.94 
β คือ ความกว้างที่ความสูงครึ่งหน่ึงของพีค, เรเดียน (full width at half 
maximum, radian) 
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3.4.3 เครือ่งเอกซเ์รยฟ์ลอูอเรสเซนซส์เปกโทรสโกปแีบบกระจายความยาวคลืน่: 
Wavelength dispersive X-ray fluorescence spectrometry (WDX) 

เทค นิค  X-ray fluorescence spectrometry แบ บระ บบกระจ ายค วาม ยาวค ล่ืน 
(Wavelength dispersion system) เป็นเทคนิคที่ใช้วิเคราะห์องค์ประกอบธาตุในเชิงคุณภาพและ
ปริมาณ สามารถวิเคราะห์ตัวอย่างที่มีสถานะของแข็งและของเหลวแบบไม่ท้าลายตัวอย่าง เครื่อง 
WDX ที่ใช้วิเคราะห์ในงานวิจัยนี  ย่ีห้อ Bruker รุ่น S8 Tiger (รูปที่ 3.3) การวิเคราะห์เริ่มจากผสม
ตัวอย่างกับกรดบอริค (boric acid) ที่อัตราส่วน 1 ต่อ 1 น้าไปอัดเป็นแผ่น โดยให้ผิวของตัวอย่าง
เรียบเสมอกับขอบของภาชนะรองรับ  จากนั นตัวอย่างที่เตรียมได้น้าไปประกอบบนแท่นวางตัวอย่าง
ของเครื่อง ภายใต้ภาวะสุญญากาศ 

ผลการวิเคราะห์แสดงในรูปของความยาวคล่ืนหรือปริมาณของรังสีเอกซ์ที่วัดได้จากลักษณะ
เฉพาะตัวของแต่ละธาตุหรือองค์ประกอบที่มีในสารตัวอย่าง ซ่ึงปริมาณความเข้มของรังสีที่วัดได้
แสดงผลเป็นสัญญาณการตรวจนับเทียบจากฐานข้อมูล โดยความเข้มข้นของรังสีขึ นกับปริมาณธาตุที่
วิเคราะห์ ส้าหรับงานวิจัยนี ข้อมูลที่ได้น้าไปวิเคราะห์องค์ประกอบโลหะที่กระจายตัวบนพื นผิว และ
อัตราส่วนของปริมาณโลหะที่เปล่ียนแปลงไปของวัสดุ MST และ LMSTs นอกจากนี ส้าหรับการ
น้าไปใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา การวิเคราะห์องค์ประกอบยังเป็นตัวก้าหนดปริมาณต้าแหน่งกัมมนัตท์ีอ่ยู่
บนพื นผิวของตัวเร่งปฏิกิริยา อีกทั งยังสามารถใช้อธิบายการเปล่ียนแปลงทางกายภาพของตัวเร่ง
ปฏิกิริยาหลังจากผ่านการใช้งาน 
 

 
รูปที่ 3.3 เครื่อง Wavelength dispersive X-ray fluorescence spectrometer 

ย่ีห้อ Bruker รุ่น S8 Tiger 
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3.4.4 กลอ้งจลุทรรศนอ์เิลก็ตรอนแบบสอ่งกราดฟลิดอ์มีชิชนั: Field emission 
scanning electron microscope (FE-SEM) 

เทคนิค Field emission scanning electron microscopy เป็นเทคนิคที่ใช้ศึกษาสัณฐาน
วิทยา (morphology) เพ่ือพิสูจน์ทราบลักษณะรูปทรง ขนาดอนุภาค รวมทั งให้ข้อมูลเก่ียวกับ
ลักษณะพื นผิวของวัสดุ อาทิเช่น การจัดเรียงตัวและการกระจายตัวของอนุภาคผลึก เครื่อง FE-SEM 
ที่ใช้วิเคราะห์ในงานวิจัยนี  ย่ีห้อ JEOL รุ่น JSM-6301F (รูปที่ 3.4) มีการติดตั งแหล่งก้าเนิดพลังงาน
แบบ cold field emission electron แรงดันไฟฟ้าเท่ากับ 30 กิโลโวลต์ และมีก้าลังขยายสูงถึง 
300000 เท่า การวิเคราะห์เริ่มจากการเตรียมตัวอย่าง (ประมาณ 0.5 ถึง 1 มิลลิกรัม) โรยบนภาชนะ
ทองเหลืองที่มีคาร์บอนเป็นตัวรองรับ โดยไม่ผ่านการเคลือบผิว จากนั นน้าไปประกอบบนแท่นวาง
ตัวอย่างของเครื่อง 

ผลการวิเคราะห์แสดงในรูปของภาพสามมิติของพื นผิวตัวอย่างในบริเวณที่ต้องการในช่วง
ก้าลังขยาย 50000 ถึง 300000 เท่า ส้าหรับงานวิจัยนี ข้อมูลที่ได้สามารถระบุขนาด รูปทรงของ
อนุภาค และการกระจายขนาดอนุภาคบนพื นผิววัสดุ MST และ LMSTs อีกทั งยังสามารถพิสูจน์
ลักษณะการจัดเรียงตัวและความสมบูรณ์ของโครงสร้างผลึก นอกจากนี ข้อมูลที่ได้ยังสามารถน้ามาใช้
อธิบายสมบัติของตัวเร่งปฏิกิริยา โดยปริมาณต้าแหน่งกัมมันต์บนพื นผิวของตัวเร่งปฏิกิริยาจะ
แปรผกผันกับขนาดอนุภาค ยกตัวอย่างเช่น อนุภาคผลึกที่มีขนาดเล็กจะมีพื นที่ผิวจ้าเพาะและปริมาณ
ต้าแหน่งกัมมันต์บนพื นผิวของตัวเร่งปฏิกิริยาสูงกว่าตัวเร่งปฏิกิริยาที่มีอนุภาคขนาดใหญ่ 
 

 
รูปที ่3.4 เครื่อง Field emission scanning electron microscope ย่ีห้อ JEOL รุ่น JSM-6301F 
 
  



 

 

48 

3.4.5 กลอ้งจลุทรรศนอ์เิลก็ตรอนแบบสอ่งผา่น: Transmission electron 
microscope (TEM) 

เทคนิค Field emission scanning electron microscopy เป็นเทคนิคส้าหรับการวเิคราะห์
สัณฐาน โครงสร้างผลึก และโครงสร้างรูพรุนของวัสดุ เครื่อง TEM ที่ใช้วิเคราะห์ในงานวิจัยนี  ย่ีห้อ 
JEOL รุ่น JEM-2010 (รูปที่ 3.5) มีการติดตั งแหล่งก้าเนิดพลังงานสูงจากขดลวดทังสเตน ที่มีความ
เข้มของล้าแสงอิเล็กตรอนเท่ากับ 200 กิโลอิเล็กตรอนโวลต์ ภายใต้ภาวะสุญญากาศ และมีก้าลังขยาย
สูงถึง 100000 เท่า การวิเคราะห์เริ่มจากการเตรียมตัวอย่าง (ประมาณ 0.5 ถึง 1 มิลลิกรัม) ผสมลง
ในเอทานอลที่ใช้เป็นตัวกลางของเหลวและส่ันด้วยคล่ืนความถ่ีสูง (ultrasonication) เพ่ือเพ่ิมการ
กระจายตัวของอนุภาค จากนั นเตรียมตัวอย่างบนภาชนะทองเหลืองที่มีคาร์บอนเป็นตัวรองรับ โดย
ผ่านการเคลือบผิวตัวอย่างด้วยวัสดุน้าไฟฟ้า จากนั นน้าไปประกอบบนแท่นวางตัวอย่างของเครื่อง 

ผลการวิเคราะห์แสดงภาพสองมิติของพื นผิวตัวอย่างในบริเวณที่ต้องการในช่วงก้าลังขยาย 
50000 ถึง 300000 เท่า ส้าหรับงานวิจัยนี ข้อมูลที่ได้สามารถระบุ ลักษณะการจัดเรียงตัวของอนุภาค 
การกระจายขนาดรูพรุน และช่องว่างระหว่างอนุภาค (interparticle voids) นอกจากนี การปรากฏริ ว
ระนาบแลตทิซ (lattice fringe) ที่เกิดขึ นบริเวณรอบรูพรุนของวัสดุยังสามารถใช้พิสูจน์ความเป็นผลึก
ของวัสดุ และสามารถน้ามาค้านวณหาระยะห่างระหว่างระนาบผลึกได้ 

 

 
รูปที่ 3.5 เครื่อง Transmission electron microscopy ย่ีห้อ JEOL รุ่น JEM-2010 

 
รูปแบบการเลี ยวเบนแบบเลือกพื นที่ (selected area diffraction pattern, SADP) เป็น

โหมดการวิเคราะห์อีกประเภทหน่ึงที่ได้จากเครื่อง TEM ข้อมูลที่ได้สามารถระบุระดับความสมบูรณ์
ของผลึก และลักษณะการจัดเรียงตัวของอะตอมบนระนาบต่างๆของผลึก SrTiO3 (รูปที่ 3.6) 
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นอกจากนี ข้อมูลที่ได้สามารถน้าไปค้านวณหาระยะห่างระหว่างระนาบของวัฏภาค SrTiO3 ได้
เช่นเดียวกับการค้านวณจากริ วระนาบแลตทิซ 

 

 
รูปที่ 3.6 รูปแบบการเลี ยวเบนแบบเลือกพื นที่ (SADP) 

 

ส้าหรับการวิเคราะห์การกระจายขนาดรูพรุนและระยะห่างระหว่างระนาบ ในงานวิจัยนี 

เลือกใช้โปรแกรม ImageJ เวอร์ชัน 1.49 (รูปที่ 3.7) ซ่ึงเป็นโปรแกรมวิเคราะห์ภาพถ่ายที่ได้รับความ

นิยม เน่ืองจากใช้งานง่าย และความสามารถในการค้านวณพื นที่และพิกเซล (pixel) ของภาพโดยการ

ก้าหนดจากผู้ใช้ และยังสามารถวัดระยะห่างระหว่างระนาบ 

 

 
รูปที่ 3.7 การวัดการกระจายขนาดรูพรุน และระยะห่างระหว่างระนาบ 

ด้วยโปรแกรม ImageJ 
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ระยะระหวางระนาบ สามารถค้านวณได้จากรูปแบบการเลี ยวเบนแบบเลือกพื นที่ (รูปที่ 3.8) 
ดังแสดงในสมการที่ 3.4 

 

 
รูปที่ 3.8 รูปแบบการเลี ยวเบนของล้าแสงอิเล็กตรอน 

 
จากรูปที่ 3.8 จะได้ 
      rhkl / L = tan   (3.4) 
 
จากเงื่อนไขของ Bragg’s equation    

 

λ  2 dhkl sin   (3.5) 
 

ปกติ  จะมีค่าน้อยมาก ส้าหรับกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน  

ดังนั น tan2  2 และ sin   และจากสมการที่ 3.4 และ 3.5 จะได้ความสัมพันธ์ดังสมการที่ 
3.6 
 

dhkl rhkl = λL   (3.6) 
 

เมื่อ dhkl = ระยะห่างระหว่างระนาบ, อังสตรอม (interplanar spacing, Å) 

r hkl

Sample

Film

Camera length
(L)

hkl spot000 spot

2θ
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rhkl = รัศมีของรูปแบบการกระจายจุดเลี ยวเบน, เซนติเมตร (radius of scattering 
pattern, cm) (วัดด้วยโปรแกรม ImageJ) 
λ = ความยาวคล่ืนของล้าอิเล็กตรอน, อังสตรอม (wavelength, Å) (ก้าหนดให้มีค่า
เท่ากับ 0.0273 อังสตรอม) 
L = ระยะเสมือนในแนวตั งจากชิ นงานจนถึงแนวรับภาพ , เซนติเมตร (camera 
length, cm) (ก้าหนดให้มีค่าเท่ากับ 30 เซนติเมตร)  

 
3.4.6 เครือ่งวดัพ ืน้ทีผ่วิและความพรนุ: Surface area and porosity analyzer  

การวัดพื นที่ผิวจ้าเพาะ สมบัติความพรุน และการกระจายขนาดรูพรุนของวัสดุ สามารถ
วิเคราะห์ได้จากเครื่อง Surface area and porosity analyzer โดยอาศัยเทคนิคการแทนที่พื นที่ผิว 
หรือรูพรุนด้วยแก๊สไนโตรเจน (N2 adsorption-desorption measurement) ที่อุณหภูมิเท่ากับ  
-196 องศาเซลเซียส เครื่อง Surface area and porosity analyzer ที่ใช้ในงานวิจัยนี  ย่ีห้อ BEL 
Japan รุ่น Belsorp Mini (รูปที่ 3.9) การวิเคราะห์เริ่มจากเตรียมพื นที่ผิวตัวอย่าง โดยการให้ความ
ร้อนที่อุณหภูมิ 300 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 2 ช่ัวโมง เพ่ือก้าจัดความชื นและส่ิงปนเปื้อนที่ดูดซับบน
พื นผิวตัวอย่างออกไป ป้อนแก๊สไนโตรเจนด้วยอัตราการไหล 20 มิลลิลิตรต่อนาที ท้าการวัดปริมาณ
แก๊สไนโตรเจนที่ถูกดูดซับและความดันย่อยที่เปล่ียนแปลงไป ผลการวิเคราะห์แสดงในรูปของ  
ไอโซเทิร์มการดูดซับและการคาย (adsorption and desorption isotherm) ในช่วงความดนัสัมพัทธ ์
(relative pressure, P/P0) 10-7 ถึง 1 ข้อมูลที่ได้สามารถน้ามาค้านวณพื นที่ผิวจ้าเพาะด้วยวิธีของ 
Brunauer-Emmett-Teller (BET) ปริมาตรรูพรุนและกระจายตัวของขนาดรูพรุนด้วยวิธีของ Barret-
Joyner-Halenda (BJH pore size distribution) 

 

 
รูปที่ 3.9 เครื่อง Surface area and porosity analyzer ย่ีห้อ BEL Japan รุ่น Belsorp Mini  
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3.4.7 เครือ่งวดัการคายแกส๊คารบ์อนไดออกไซดต์ามอณุหภมูทิ ีโ่ปรแกรม: 
Temperature-programmed desorption of CO2 (CO2-TPD) 

เทคนิค temperature-programmed desorption เป็นเทคนิคส้าหรับการวิเคราะห์สภาพ
เบสของตัวเร่งปฏิกิริยา  โดยอาศัยเทคนิคการคายแก๊สคาร์บอนไดออกไซด์ในช่วงอุณหภูมิที่ได้
โปรแกรมไว้  เครื่ อง  Chemisorption analyzer ที่ ใ ช้ ในงานวิจัยนี  ย่ีห้อ Micromeritics รุ่น 
AutoChem II 2920 (รูปที่ 3.10) การวิเคราะห์เริ่มจากการช่ังตัวเร่งปฏิกิริยา ประมาณ 0.3 กรัม 
บรรจุในหลอดรูปตัวยู (U-tube) จากนั นน้าไปประกอบบนแท่นวางตัวอย่างของเครื่อง ท้าการก้าจัด
ความชื นและส่ิงปนเปื้อนที่ดูดซับบนพื นผิวตัวอย่าง โดยการให้ความร้อนที่อุณหภูมิ 450 องศา
เซลเซียส เป็นเวลา 1 ช่ัวโมง ภายใต้ภาวะแก๊สฮีเลียม จากนั นลดอุณหภูมิลงเท่ากับ 50 องศาเซลเซียส 
พร้อม กับป้อนแก๊สคาร์บอนไดออกไซด์ในแก๊สฮี เลียม  (10% CO2 in He) ด้วยอัตราการไหล  
10 มิลลิลิตรต่อนาที เป็นเวลา 30 นาที เมื่อครบเวลาที่ก้าหนด ป้อนแก๊สฮีเลียมด้วยอัตราการไหล  
50 มิลลิลิตรต่อนาที เป็นเวลา 30 นาที เพ่ือก้าจัดแก๊สคาร์บอนไดออกไซด์ที่ไม่ถูกดูดซับหรือดูดซับ
ด้วยแรงกายภาพ เมื่อระบบเข้าสู่สมดุล จากนั นเพ่ิมอุณหภูมิภายในระบบด้วยอัตราการเพ่ิมอุณหภูมิ
เท่ากับ 10 องศาเซลเซียสต่อนาที จนถึงอุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียส ผลการวิเคราะห์แสดงเป็นโปร
ไฟล์ TPD (TPD profile) ซ่ึงพล็อตระหว่างอุณหภูมิ และ สัญญาณการวัด (signal) ตรวจจับแก๊สที่คาย
จากตัวเร่งปฏิกิริยาโดยใช้ดีเทคเตอร์ ชนิด TCD ปริมาณแก๊สที่ถูกคายออกมาในแต่ละช่วงอุณหภูมิ
สามารถวิเคราะห์จากพื นที่ใต้พีค ซ่ึงจะแปรผันตรงกับปริมาณเบสบนพื นผิวของตัวเร่งปฏิกิริยา 
ส้าหรับงานวิจัยนี ข้อมูลที่ได้สามารถระบุ ช่วงของความแรงเบส และปริมาณของต้าแหน่งเบสกัมมันต์
บนพื นผิวของวัสดุ MST และ LMSTs  
 

 
รูปที่ 3.10 เครื่อง Chemisorption analyzer ย่ีห้อ Micromeritics รุ่น AutoChem II 2920 
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3.4.8 การวดัความแรงและปรมิาณเบสดว้ยเทคนคิ Hammett indicator 

การวัดความแรงเบส (basic strength) ของ MST และ LMSTs โดยอาศัยการเปล่ียนสีของ
อินดิเคเตอร์หากมีการเปล่ียนสีของอินดิเคเตอร์ แสดงว่าตัวอย่างทดสอบมีความแรงเบสมากกว่า 
อินดิเคเตอร์ชนิดนั นๆ ซ่ึงสัมพันธ์กับความแรงเบสของตัวอย่างทดสอบ โดยชนิด การเปล่ียนสี และ
ค่าคงที่การแตกตัวในรูปกรด (pKa) ของอินดิเคเตอร์ที่ใช้ในงานวิจัย แสดงดังตารางที่ 3.2 
 
ตารางที่ 3.2 ช่วงการเปล่ียนสีและค่าคงที่การแตกตัวในรูปกรดของอินดิเคเตอร์ที่ใช้ในการวิเคราะห์
ความแรงเบส 

อินดิเคเตอร์ การเปล่ียนสี pKa 
เมทิลเรด เหลือง-แดง 4.8 
นิวทอลเรด เหลือง-แดง 6.8 

โบรโมไทมอลบลู เหลือง-น ้าเงิน 7.2 
ฟีนอล์ฟทาลีน ขาว-ชมพู 9.8 
2,4-ไดไนโตรอะนิลีน เหลือง-แดง 15.0 

4-ไนโตรอะนิลีน เหลือง-แดง 18.4 
 

1) การทดสอบหาความแรงเบส 
(1) ช่ังอินดิเคเตอร์ปริมาณ 1 กรัม น้าไปละลายกับเมทานอลแอนไฮดรัส 20 กรัม ในระบบ

ปิด กวนที่อุณหภูมิห้อง เป็นเวลา 30 นาที  
(2) ช่ัง MST และ LMSTs ที่ผ่านการเผาปริมาณ 0.05 กรัมใส่ในหลอดทดลอง จากนั นเติม

สารละลายอินดิเคเตอร์ ปริมาณ  2-3 มิลลิลิตร เขย่าทิ งไว้ 5-10 นาที สังเกตช่วงการเปล่ียนสีของ 
อินดิเคเตอร์แต่ละชนิดที่ใช้ในการทดสอบ 
 

2) การทดสอบหาปริมาณเบส 
(1) ช่ังกรดเบนโซอิก ปริมาณ 0.3 กรัม ละลายกับเมทานอลแอนไฮดรัสในขวดปรับปริมาตร

ขนาด 250 มิลลิลิตร เขย่าให้สารละลายเป็นเนื อเดียวกัน 
(2) ช่ัง MST และ LMSTs ที่ผ่านการเผา ปริมาณ 0.1 กรัม ใส่ในขวดรูปชมพู่ปริมาตร 250 

มิลลิลิตร เติมสารละลายฟีนอล์ฟทาลีนในเมทานอล 5 มิลลิลิตร กวนทิ งไว้เป็นเวลาครึ่งช่ัวโมง  
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(3) ทดสอบหาปริมาณเบสโดยการไทเทรตกับสารละลายกรดเบนโซอิก สังเกตสีของตัวเร่ง
ปฏิกิริยาเปล่ียนจากสีชมพูเป็นสีขาว จากนั นบันทึกปริมาตรสารละลายกรดเบนโซอิกที่ใช้เพ่ือน้าไป
ค้านวณเป็นจ้านวนโมลของปริมาณเบส 
 
3.5 การศกึษาการสงัเคราะห ์FAME ผ่านปฏกิริยิาทรานสเ์อสเทอรฟิเิคชนั 

3.5.1 การสงัเคราะห ์FAME โดยใชเ้ครือ่งปฏกิรณอ์อโตเคลฟ 

การสังเคราะห์ FAME ผ่านปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปาล์มกล่ันบริสุทธิ์กับ
เมทานอล ท้าในเครื่องปฏิกรณ์ออโตเคลฟปริมาตร 80 มิลลิลิตร ที่มีแท่งกวนแม่เหล็ก ควบคุม
อุณหภูมิของปฏิกิริยาด้วยอ่างน ้ามันซิลิโคน โดยปัจจัยที่ศึกษาได้แก่ ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา อัตราส่วน
โดยโมลของเมทานอลต่อน ้ามันปาล์ม และเวลาที่ใช้ในการเกิดปฏิกิริยา  (ตารางที่ 3.3) โดยใช้ MST 
และ LMSTs เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา 
 
ตารางที่ 3.3 ปัจจัยที่ที่ศึกษาส้าหรับปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปาล์มกับเมทานอล 

Reaction time (h) Methanol : oil Catalyst loading (wt. %) 

3 12:1 10 
3 15:1 10 
3 20:1 10 
3 20:1 3 
3 20:1 6 
1 20:1 10 
2 20:1 10 

 
ขั นตอนในการสังเคราะห์ FAME มีดังนี  

(1) ผสมตัวเร่งปฏิกิริยาที่ผ่านการเผา (3 ถึง 10 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนักเทียบกับ
น ้ามัน) กับเมทานอล (อัตราส่วนโดยโมลของเมทานอลต่อน ้ามันในช่วง 12 ถึง 20) ในเครื่อง
ปฏิกรณ์ออโตเคลฟ (รูปที่ 3.11) กวนที่อุณหภูมิห้องเป็นเวลา 15 นาที  

(2) เติมน ้ ามันปา ล์มกล่ันบริ สุทธิ์ลงไป ในเครื่ องปฏิกรณ์ออโต เคลฟ กวนที่
อุณหภูมิห้องเป็นเวลา 15 นาที ปิดฝาเครื่องปฏิกรณ์ออโตเคลฟให้แน่น 

(3) ปรับอุณหภูมิในการท้าปฏิกิริยาเท่ากับ 170 องศาเซลเซียส ควบคุมอุณหภูมิของ
ปฏิกิริยาด้วยอ่างน ้ามันซิลิโคน จับเวลาในการท้าปฏิกิริยาในช่วง 1 ถึง 3 ช่ัวโมง  
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(4) เมื่อครบเวลาที่ก้าหนด หยุดปฏิกิริยาโดยการแช่เครื่องปฏิกรณ์ออโตเคลฟใน
น ้าแข็งที่อุณหภูมิต่้ากว่า 10 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 30 นาที 

(5) แยกตัวเร่งปฏิกิริยาออกจากผลิตภัณฑ์ ด้วยเครื่องปั่นเหวี่ยงที่ความเร็วรอบ 
8000 รอบต่อนาที เป็นเวลา 30 นาที ผลิตภัณฑ์ที่ผ่านการแยกตัวเร่งปฏิกิริยาแสดงดังรูปที่ 
3.12 

(6) น้าผลิตภัณฑ์ไประเหยเมทานอลส่วนเกินออกด้วยเครื่องระเหยแบบหมุน จากนั น 
กรองผลิตภัณฑ์ด้วยกระดาษกรองเบอร์ 42 

(7) เทผลิตภัณฑ์ที่ ผ่านการแยกเมทานอลใส่หลอดปั่นเหวี่ยง เพ่ือแยก FAME และ 
กลีเซอรอล จากนั นเก็บ FAME ซ่ึงอยู่ชั นบนออกจากกลีเซอรอลซ่ึงอยู่ชั นล่าง 

(8) ล้าง FAME ด้วยน ้ากล่ันปริมาณ 20 กรัม ในหลอดปั่นเหวี่ยง เขย่าให้เข้ากัน 
(9) แยกชั น FAME ออกจากน ้ากล่ันด้วยเครื่องปั่นเหวี่ยง จากนั นเก็บ FAME ซ่ึงอยู่

ชั นบนออกจากน ้ากล่ันซ่ึงอยู่ชั นล่าง 
(10) ก้าจัดน ้าที่ยังเหลือใน FAME ด้วย Na2SO4 ปริมาณ 1 กรัม และกรองออกโดย

ใช้กระดาษกรองเบอร์ 42 
(11) วิเคราะห์องค์ประกอบ FAME ด้วยเครื่องแก๊สโครมาโทกราฟ 

 

 
รูปที่ 3.11 เครื่องปฏิกรณ์ออโตเคลฟ 
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รูปที่ 3.12 ผลิตภัณฑ์ที่ได้จากปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปาล์มกับเมทานอล 

 
3.5.2 การศกึษาความสามารถในการใชซ้ ้ าของตวัเรง่ปฏกิริยิาในปฏกิริยิาทรานสเ์อสเทอ
ริฟเิคชนั 

(1) สังเคราะห์ FAME ผ่านปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปาล์มกับเมทา
นอลในเครื่องปฏิกรณ์ออโตเคลฟ ตามขั นตอนในข้อ 3.5.1 โดยแบ่งการทดลองเป็น 5 ส่วน 
ภายใต้ภาวะที่เหมาะสมในการท้าปฏิกิริยา 

(2) เมื่อสิ นสุดปฏิกิริยา น้าตัวเร่งปฏิกิริยาที่ผ่านการแยกด้วยเครื่องปั่นเหวี่ยงผสมกับ
เมทานอล ปริมาตร 50 มิลลิลิตร กวนที่อุณหภูมิห้อง เป็นเวลา 30 นาที  เพ่ือชะล้าง
สารอินทรีย์ที่หลงเหลือบนผิวตัวเร่งปฏิกิริยา 

(3) แยกตัวเร่งปฏิกิริยาออกจากเมทานอลด้วยกระดาษกรองเบอร์ 42 
(4) น้ากระดาษกรองที่มีตัวเร่งปฏิกิริยาไปอบที่อุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียส เป็น

เวลา 12 ช่ัวโมง เพ่ือก้าจัดเมทานอลที่ตกค้างอยู่ในตัวเร่งปฏิกิริยา  
(4) เก็บตัวเร่งปฏิกิริยาที่ผ่านการล้างด้วยเมทานอลในโถดูดความชื นเพ่ือป้องกันการ

สัมผัสอากาศ ก่อนที่น้ามาใช้งานในครั งต่อไป 
(5) น้าตัวเร่งปฏิกิริยาไปใช้ในการสังเคราะห์ FAME โดยใช้เครื่องปฏิกรณ์ออโตเคลฟ 

ตามขั นตอนในข้อ 3.5.1 และวิเคราะห์องค์ประกอบ FAME ด้วยเครื่องแก๊สโครมาโทกราฟ 
(6) วิเคราะห์สภาพเบสของตัวเร่งปฏิกิริยาที่ผ่านการใช้ซ ้า ด้วยเทคนิค Hammett 

indicator 

Methanol

FAMEs + 
Glycerol



 

 

57 

3.6 การวเิคราะหเ์มทลิเอสเทอรข์องกรดไขมนัดว้ยเทคนคิแกส๊โครมาโทกราฟ ี

เทคนิคแก๊สโครมาโทกราฟี เป็นเทคนิคการวิเคราะห์หาองค์ประกอบและปริมาณของ FAME 
ได้จากปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปาล์มกับเมทานอล เครื่องแก๊สโครมาโทรกราฟที่ใช้
วิเคราะห์ในงานวิจัยนี  ย่ีห้อ Shimadzu รุ่น GC 14A (รูปที่ 3.13) ประกอบด้วยดีเทคเตอร์ชนิด 
flame ionization detector (FID) คอลัมน์ที่ใช้วิเคราะห์คือ INNO-Wax ความยาว 30 เมตร การ
เตรียมตัวอย่างส้าหรับวิเคราะห์ เริ่มจากการช่ัง FAME และสารมาตรฐานเมทิลเฮปตะเดคาโนเอต 
อย่างละ 0.025 กรัมลงในขวดตัวอย่าง (vial) ขนาด 1.5 มิลลิลิตร ปรับปริมาตรด้วยเฮปเทน ผลการ
วิเคราะห์แสดงออกมาเป็นโครมาโทแกรม (chromatogram) ซ่ึงสารแต่ละชนิดจะมีระยะเวลาที่อยู่ใน
คอลัมน์ (retention time, RT) เฉพาะตัว ในการวิเคราะห์ผลจะน้าพื นที่ใต้พีคของแต่ละสารมา
ค้านวณผลเปรียบเทียบกับสารมาตรฐานเมทิลเฮปตะเดคาโนเอต ซ่ึงเป็นวิธีการวิเคราะห์ปริมาณ 
FAME ตามมาตรฐาน EN 14103 โดยภาวะที่ใช้ในการวิเคราะห์สรุปไว้ในตารางที่ 3.4 
 

 
รูปที่ 3.13 เครื่องแก๊สโครมาโทกราฟย่ีห้อ Shimadzu รุ่น GC 14A ส้าหรับวิเคราะห์ FAME ที่ได้จาก
ปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปาล์มกับเมทานอล 
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ตารางที่ 3.4 ภาวะของเครื่องแก๊สโครมาโทกราฟส้าหรับการวิเคราะห์ FAME ที่ได้จากปฏิกิริยา 
ทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปาล์มกับเมทานอล 

Condition Value 
Carrier gas (He) flow rate 100 kPa 
Make up gas (He) pressure 20 kPa 
Hydrogen pressure (for FID) 50 kPa 
Air pressure (for FID) 30 kPa 
Detector temperature 250 oC 
Split ratio 1 : 20 
Injection port temperature 250 oC 
Inject volume 0.2 µL 
Initial column temperature 170 oC 
Ramp rate 10 oC /min 
Final column temperature 230 oC 

 
 
  



 

 

บทที่ 4 
ผลการทดลองและวิจารณ์ผลการทดลอง  

4.1 สมบตัทิางกายภาพและเคมขีอง MST และ LMSTs 

4.1.1 ลักษณะของ MST และ LMSTs ทีส่งัเกตดว้ยตาเปลา่ 

 
รูปที่ 4.1 ลักษณะของ (A) MST (B) LMST-0.1 (C) LMST0.43 และ (D) LMST-1 ที่เตรียมโดยเติม
กรดซิตริก และผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 
 

รูปที่ 4.1 แสดงลักษณะทางกายภาพของ MST และ LMSTs ที่สังเกตด้วยตาเปล่า MST ที่
สังเคราะห์ได้มีลักษณะเป็นผงของแข็งสีขาว ไม่จับตัวเป็นก้อน แต่ในกรณีของ LMSTs ปรากฏผงสีด้า
ขนาดเล็กปนรวมกับผงของแข็งสีขาว ซ่ึงผงสีด้าดังกล่าวมีแนวโน้มเพ่ิมมากขึ นตามอัตราส่วนโดย 
โมลของ La/Sr ซ่ึงอาจเกิดจากการเผาไหม้ไม่สมบูรณ์ของสารก่อโครงสร้างและเกิดการแปรสภาพให้
อยู่ในรูปของกากคาร์บอน (carbon residue) ในระหว่างการเผา  
 

4.1.2 การสลายตวัทางความรอ้นของ MST และ LMSTs ที่วเิคราะหด์ว้ยเทคนคิ STA 

รูปที่ 4.2 แสดงโปรไฟล์การสลายตัวทางความร้อนของ MST และ LMSTs ที่อัตราส่วนโดย 
โมลของ La/Sr ในช่วง 0.1 ถึง 1 เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และไม่ผ่านการเผา จากผลการทดลอง
แสดงช่วงการสลายตัวของ MST และ LMSTs สามารถแบ่งได้เป็น 7 ขั นตอน (ตารางที่ 4.1) ดังนี  (1) 

(A) (B)

(C) (D)
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การสูญเสียน ้าหนักในช่วงอุณหภูมิ 50-150 องศาเซลเซียส เป็นการระเหยของความชื นที่ดูดซับบน
พื นผิวของวัสดุ (2) ส่วนกรณีของ LMSTs (รูปที่ 4.2B-4.2F) แสดงการสูญเสียน ้าหนักในช่วงอุณหภูมิ 
160-170 องศาเซลเซียส เป็นการสลายตัวของน ้าในรูปของ  La(NO3)3.6H2O [47] ซ่ึงพบว่าการ
สูญเสียน ้าหนักมีแนวโน้มเพ่ิมสูงขึ น เมื่อเพ่ิมอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr (3) การสูญเสียน ้าหนัก
ในช่วงอุณหภูมิ 200-300 องศาเซลเซียส เป็นการสลายตัวของกรดซิตริกในรูปของโลหะซิเทรต
เชิงซ้อนผ่านปฏิกิริยาเผาไหม้อัตโนมัติ [7, 8] ท้าให้ได้อนุภาคนาโน (nanoparticles) ของโลหะ
ออกไซด์อสัณฐาน (amorphous metal oxide) (4) การสูญเสียน ้าหนักในช่วงอุณหภูมิ 350-400 
องศาเซลเซียส เป็นการสลายตัวของ Pluronic P123 ซ่ึงท้าหน้าที่เป็นสารก่อโครงสร้าง [48] อย่างไร
ก็ตาม การเผาไหม้ของซิตริกในช่วงอุณหภูมิ 200-300 องศาเซลเซียส มีการปลดปล่อยความร้อน
ออกมาเป็นจ้านวนมาก อีกทั งยังท้าให้ปริมาณออกซิเจนในภาวะบรรยากาศลดน้อยลง ส่งผลให้เกิด
การเผาไหม้ไม่สมบูรณ์ของสารก่อโครงสร้างแปรสภาพเป็นกากคาร์บอน (carbon residue) ผ่าน
กระบวนการคาร์บอไนเซชัน (carbonization) สังเกตได้จากสีของ MST และ LMSTs มีสีด้าเข้มคล้าย
ถ่านคาร์บอนเกิดขึ นในระหว่างการเผาที่ช่วงอุณหภูมิ 400 องศาเซลเซียส ซ่ึงกากคาร์บอนที่เกิดขึ นจะ
ท้าหน้าที่เป็นตัวรองรับชนิดแข็งเกร็ง (rigid support) เสมือนเป็นแม่แบบอย่างแข็ง (hard template) 
เพ่ือรักษาและป้องกันการยุบตัวของรูพรุนในระหว่างการเกิดผลึก cubic perovskite ที่อุณหภูมิสูง 
[45] (5) การสูญเสียน ้าหนักในช่วงอุณหภูมิ 400-550 องศาเซลเซียส เป็นการสลายตัวของกาก
คาร์บอน เกิดเป็นโครงสร้างรูพรุนแบบเปิดจ้านวนมากภายในโครงสร้าง พร้อมกับ (6) การเริ่มสร้าง
ผลึกของวัฏภาคโลหะออกไซด์อสัณฐานแปรสภาพเป็นผลึกในรูปของ SrTiO3 และ LaxSr1-xTiO3 ที่มี
โครงสร้างเพอร์รอฟสไกต์ ผ่านปฏิกิริยาสถานะของแข็ง [7, 8] (7) การสูญเสียน ้าหนักในช่วงสุดท้ายที่
อุณหภูมิ 600-750 องศาเซลเซียส เป็นการสลายตัวของวัฏภาคเจือปน (impurity) พร้อมกับการสร้าง
ผลึกที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส 
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รูปที่  4.2 โปรไฟล์การสลายตัวทางความร้อน ของ  (A) MST (B) LMST-0.1 (C) LMST-0.25  
(D) LMST-0.43 (E) LMST-0.67 และ (F) LMST-1 ที่เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และยังไม่ผ่านการเผา 
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ตารางที่ 4.1 ช่วงอุณหภูมิการสลายตัวทางความร้อนและการสูญเสียน ้าหนักของ MST และ LMSTs 
เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และยังไม่ผ่านการเผา ซ่ึงวิเคราะห์ด้วยเทคนิค STA  

Temperature 
(°C) 

Assignment 
Weight loss (wt.%) 

MST 
LMST-

0.1 
LMST-
0.25 

LMST-
0.43 

LMST-
0.67 

LMST-
1 

Stage 1 :  
50–150 

Moisture 
evaporation 

9.2 4.1 5.0 5.1 4.3 4.8 

Stage 2 : 
160–170 

Loss of water 
from 
La(NO3)3.6H2O 

0.0 4.9 6.7 7.2 7.9 9.1 

Stage 3 : 
200–300 

Auto-
combustion of 
citrate 
complexes 

27.6 26.3 23.1 23.2 22.4 22.1 

Stage 4 : 
350–400 

Combustion of 
Pluronic P123 

21.8 20.1 18.3 20.7 17.0 13.9 

Stage 5 : 
400–500 

Decomposition 
of carbon 
residue 

6.1 6.0 6.3 6.8 8.8 9.0 

Stage 6 : 
550–600 

Crystallization 
of SrTiO3 and 
LaxSr1-xTiO3 

3.3 3.7 3.1 3.4 3.3 3.2 

Stage 7 : 
600–750 

Decomposition 
of metal salt 
(SrCl2) 

2.2 2.1 2.0 1.8 1.0 1.0 

Total 70.2 67.2 64.5 68.2 64.7 63.1 
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4.1.3 โครงสรา้งผลกึของ MST และ LMSTs ที่วิเคราะหด์ว้ยเทคนคิ XRD 

4.1.3.1 ผลของการเตมิกรดซติรกิ 

รูปที่ 4.3 แสดงรูปแบบ XRD ของ MST และ LMST-1 ที่เตรียมโดยเติมและไม่เติม
กรดซิตริก และไม่ผ่านการเผา ส้าหรับกรณีไม่เติมกรดซิตริก พบว่าวัสดุทั งสองปรากฏวัฏภาค
หลักคือ Sr(NO3)2 เน่ืองจากสตรอนเทียมไอออน (Sr2+) ไม่เกิดอันตรกิริยาระหว่างพันธะกับ
ไทเทียมไอออน (Ti4+) แสดงให้เห็นถึงความไม่เป็นเนื อเดียวกัน (inhomogeneity) ของ
องค์ประกอบโลหะในของผสม ส่วนกรณีที่เติมกรดซิตริก รูปแบบของ XRD แสดงวัฏภาค 
อสัณฐาน ซ่ึงไม่พบผลึกของสารประกอบโลหะใดๆเกิดขึ น จากผลการวิเคราะห์ชี ให้เห็นว่า
การเติมกรดซิตริกช่วยเพ่ิมการกระจายตัวและความเป็นเนื อเดียวกัน (homogeneity) 
ของวัฏภาคโลหะผ่านอันตรกิริยา (interaction) ของไอออนโลหะกับกรดซิตริกในรูปของ
โลหะซิเทรตเชิงซ้อน ซ่ึงช่วยควบคุมปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสและการควบแน่นของสารตั งต้น
โลหะ [6, 7] 

 

 
รูปที่ 4.3 รูปแบบ XRD ของ (A) MST และ (B) LMST-1 ที่เตรียมโดย (a) เติมกรดซิตริก 
และ (b) ไม่เติมกรดซิตริก และยังไม่ผ่านการเผา 

 
รูปที่ 4.4 แสดงรูปแบบ XRD ของ MST และ LMST-1 ที่เตรียมโดยเติมและไม่เติม

กรดซิตริก และผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง ในกรณีไม่เติม
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กรดซิตริก พบว่าทั ง MST และ LMST-1 เกิดสารประกอบ SrCl2 เป็นวัฏภาคเจือปนเกิดขึ น
เป็นจ้านวนมาก เน่ืองจากความว่องไวของ Sr2+ ที่ใช้เป็นสารตั งต้นโลหะเกิดอันตรกิริยาได้
ง่ายกับ Cl- [49] ส่วนกรณีของการเติมกรดซิตริก รูปแบบ XRD ของ MST และ LMST-1 
แสดงผลึก SrTiO3 (JCPDS file No. 00-035-0734) และ LaxSr1-xTiO3 (JCPDS file No.  
00-055-0926) ที่มีโครงสร้างเพอร์รอฟสไกต์แบบลูกบาศก์ (cubic perovskite) เป็นวัฏภาค
หลักตามล้าดับ และพบ SrCl2 เป็นวัฏภาคเจือปนเพียงเล็กน้อย จึงสรุปได้ว่าการเติมกรด 
ซิตริกช่วยเพ่ิมความบริสุทธิ์ของวัสดุและอันตรกิริยากันระหว่างโลหะในของผสมในรูปของ
โลหะซิเทรตเชิงซ้อน เป็นผลให้กระบวนการสร้างผลึกของ cubic perovskite เกิดได้ง่ายขึ น 

 

 
รูปที่ 4.4 รูปแบบ XRD ของ (A) MST และ (B) LMST-1 ที่เตรียมโดย (a) เติมกรดซิตริก 
และ (b) ไม่เติมกรดซิตริก และผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 

 
4.1.3.2 ผลของอณุหภมูใินการเผา 

รูปที่ 4.5 แสดงรูปแบบ XRD ของ MST และ LMST-1 ที่เตรียมโดยเติมกรดซิตริก 
และผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 400-800 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง พบว่าการเกิด 
วัฏภาค SrTiO3 แบบ cubic perovskite เริ่มปรากฏที่อุณหภูมิในการเผาเท่ากับ 500 องศา
เซลเซียส ส่วนกรณีของ LMST-1 พบว่าการ เกิดวัฏภาค  LaxSr1-xTiO3 แบบ cubic 
perovskite เริ่มปรากฏที่อุณหภูมิในการเผาเท่ากับ 600 องศาเซลเซียส จากผลการวิเคราะห์
รูปแบบ XRD ของวัสดุทั งสองชนิด พบว่าสอดคล้องกับผลการวิเคราะห์การสลายตัวทาง

10 20 30 40 50 60 70 80

In
te

n
si

ty
 (

a.
u

.)

2theta (degree)

10 20 30 40 50 60 70 80

In
te

n
si

ty
 (

a.
u

.)

2theta (degree)

SrTiO3

SrCl2·2H2O

SrCl2

(a)

(b)

(a)

(b)

(A) (B) LaxSr1-xTiO3

SrCl2·2H2O

SrCl2



 

 

65 

ความร้อน (รูปที่ 4.2) ซ่ึงแสดงช่วงอุณหภูมิในการเริ่มเกิดผลึกของ SrTiO3 และ LaxSr1-xTiO3 
ที่ใกล้เคียงกัน นอกจากนี การเพ่ิมอุณหภูมิในการเผาเป็น 800 องศาเซลเซียส ส่งผลให้ความ
เข้มพีคของผลึก cubic perovskite เพ่ิมสูงขึ น ชี ให้เห็นถึงระดับความเป็นผลึกที่เพ่ิมมากขึ น 
รวมทั งสารประกอบ SrCl2 ที่เป็นวัฏภาคเจือปนหายไป เน่ืองจากการสลายตัวทางความร้อน 
ซ่ึงสอดคล้องกับผลการวิเคราะห์ด้วย STA (รูปที่ 4.2) จึงสรุปได้ว่าการเพ่ิมอุณหภูมิในการเผา
ช่วยให้กระบวนการเกิดผลึก cubic perovskite สมบูรณ์มากขึ น อย่างไรก็ตามจากงานวจิยัที่
ผ่านมาพบว่าการเผาที่อุณหภูมิสูง ส่งผลต่อการเกิดซินเทอริง (sintering) ของวัสดุ เน่ืองจาก
ความร้อนจากการเผาท้าให้โครงสร้างรูพรุนเกิดการเสียรูปหรือยุบตัวลง  (pore collapses) 
[50] ดังนั นในงานวิจัยนี เลือกศึกษาอุณหภูมิในการเผาเท่ากับ 600 องศาเซลเซียส ซ่ึงเป็น
อุณหภูมิที่เพียงพอต่อการเกิดผลึก SrTiO3 และ LaxSr1-xTiO3 แบบ cubic perovskite 
 

 
รูปที่ 4.5 รูปแบบ XRD ของ (A) MST และ (B) LMST-1 ที่เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และ
ผ่านการเผาที่อุณหภูมิ (a) 400 (b) 500 (c) 600 และ (d) 800  องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 
ช่ัวโมง  
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4.1.3.3 ผลของอตัราสว่นโดยโมลของ La/Sr 

รูปที่ 4.6 แสดงรูปแบบ XRD ของ MST และ LMSTs ที่อัตราส่วนโดยโมลของ 
La/Sr ในช่วง 0.1 ถึง 1 เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 600 องศา
เซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง ในกรณีของ MST พบว่าเกิดวัฏภาคหลัก SrTiO3 แบบ cubic 
perovskite ส่วนกรณีของ LMSTs ที่ก้าหนดอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr ในช่วง 0.1 ถึง 1 
ท้าให้เกิดวัฏภาค LaxSr1-xTiO3 แบบ cubic perovskite เป็นวัฏภาคหลัก และไม่ปรากฏวัฏ
ภาคของแลนทานัมในรูปสารประกอบชนิดอ่ืน เช่น ออกไซด์, ไฮดรอกไซด์ และ คาร์บอเนต 
แสดงให้เห็นว่า La3+ ที่เติมลงไปมีการกระจายตัวในผลึก SrTiO3 ได้เป็นอย่างดี นอกจากนี 
การเพ่ิมอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr ส่งผลให้ความเข้มพีค XRD ลดลงเป็นล้าดับ แสดงว่า
การแทนที่ La3+ ในผลึก SrTiO3 ส่งผลให้ความเป็นผลึกของวัฏภาค cubic perovskite 
ลดลง พร้อมกับการเล่ือนต้าแหน่งของพีค LaxSr1-xTiO3 ในระนาบ (100) (110) และ (111) 
ไปยังต้าแหน่ง 2theta ที่สูงขึ น 

 

 
รูป ที่ 4.6 รูปแบบ XRD ของ (a) MST (b) LMST-0.1 (c) LMST-0.25 (d) LMST-0.43  
(e) LMST-0.67 และ (f) LMST-1 ที่เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 
600 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 
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รูปที่ 4.7 แสดงขีดจ้ากัดการละลาย (solubility limit) ของ La3+ ในผลึก SrTiO3 
พบว่าเมื่อเพ่ิมอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr เป็น 3 ท้าให้เกิดวัฏภาค SrLa8Ti9O31 (JCPDS 
file No. 00-049-0235) แบบ orthorhombic ส่วนกรณีที่ไม่เติม Sr(NO3)2 จะแสดงวัฏภาค 
La2Ti2O7 (JCPDS file No. 01-081-1066) แบบ monoclinic อย่างไรก็ตามการที่จะเกิดวัฏ
ภาคเหล่านี ได้จ้าเป็นต้องใช้อุณหภูมิในการเผาเท่ากับ 800 องศาเซลเซียส จึงสรุปได้ว่าการ
เพ่ิมสัดส่วนของ La/Sr ที่มากเกินไป ส่งผลให้เกิดการเปล่ียนแปลงของวัฏภาคและโครงสร้าง
ผลึก อีกทั งยังลดโอกาสการเกิดผลึก LaxSr1-xTiO3 แบบ cubic perovskite ดังนั นในงานวิจัย
นี เลือกศึกษาอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr ในช่วง 0.1 ถึง 1 ซ่ึงเป็นอัตราส่วนที่เหมาะสม
ส้าหรับการสังเคราะห์วัสดุ LaxSr1-xTiO3 แบบ cubic perovskite 

 
รูปที่ 4.7 รูปแบบ XRD ของ (A) LMST-3 และ (B) MLT ที่เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และ
ผ่านการเผาที่อุณหภูมิ (a) 600 และ (b) 800 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 

 
ตารางที่ 4.2 แสดงสมบัติเชิงโครงสร้างทางกายภาพของ MST ที่เตรียมโดยเติมกรด

ซิตริก และผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง พบว่าขนาดเซลล์
หน่วย (unit cell parameter) มีค่าเท่ากับ 3.805 อังสตรอม ซ่ึงมีค่าใกล้เคียงกับผลึก 
SrTiO3 ที่รายงานไว้ในงานวิจัยที่ผ่านมา [51] การเพ่ิมสัดส่วนโดยโมลของ La/Sr ส่งผลให้
ระยะระหว่างระนาบ ขนาดเซลล์หน่วย และขนาดผลึกเฉล่ียของ LaxSr1-xTiO3 (ค้านวณจาก
ระนาบ (110)) มีแนวโน้มลดลง เน่ืองจากการแทนที่ของ La3+ (1.03 อังสตรอม) ที่มีขนาด
รัศมีไอออน (ionic radii) เล็กกว่า Sr2+ (1.18 อังสตรอม) ในผลึก SrTiO3 อย่างไรก็ตามพบว่า
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การเพ่ิมอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr มากกว่า 0.25 ระยะระหว่างระนาบที่ค้านวณได้จาก
ต้าแหน่งระนาบผลึก (100) มีค่าเพ่ิมมากขึ น ขณะที่ระยะระหว่างระนาบ (110) และ (111) 
แนวโน้มลดลงตามล้าดับ ซ่ึงอาจเกิดจากขีดจ้ากัดการละลายในระนาบ (100) ของผลึก 
LaxSr1-xTiO3 แบบ cubic perovskite 

 
ตารางที่ 4.2 สมบัติเชิงโครงสร้างของ MST และ LMSTs ที่เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และผ่านการเผา
ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส ซ่ึงวิเคราะห์ด้วยเทคนิค XRD 

Material 
d-spacing 
(d100) (Å) 

d-spacing 
(d110) (Å) 

d-spacing 
(d111) (Å) 

Unit cell 
parameter (Å) a 

Crystallite 
size (nm) b 

MST 3.9042 2.7611 2.2551 3.905 34.5 
LMST-0.1 3.9029 2.7610 2.2549 3.905 34.5 
LMST-0.25 3.9012 2.7608 2.2546 3.904 33.1 
LMST-0.43 3.9022 2.7605 2.2541 3.904 33.1 
LMST-0.67 3.9027 2.7593 2.2537 3.902 30.6 
LMST-1 3.9025 2.7559 2.2519 3.900 26.7 

a Unit cell parameter (a0), calculated from (110) plane 
b Crystallite size (Dp), calculated from (110) plane using the Debye–Scherrer equation 
 

4.1.4 องคป์ระกอบธาตขุอง MST และ LMSTs ที่วิเคราะหด์ว้ยเทคนคิ WDX 

ตารางที่ 4.3 แสดงองค์ประกอบธาตุพื นผิวของวัสดุ MST และ LMSTs ที่อัตราส่วนโดย 
โมลของ La/Sr ในช่วง 0.1 ถึง 1 เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 600 องศา
เซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง จากผลการทดลองพบว่าอัตราส่วนโดยโมลของ Sr/Ti ของ MST มีค่า
น้อยกว่าอัตราส่วนโดยโมลตามทฤษฎี โดยทั่วไปการจัดเรียงโครงสร้างผลึก SrTiO3  ประกอบด้วย
ระนาบที่ส้าคัญ 2 ลักษณะคือ SrO และTiO2 [35] จึงสรุปได้ว่าผลึก SrTiO3 ที่สังเคราะห์ได้แสดง
ลักษณะพื นผิวที่อุดมไปด้วยวัฏภาคไทเทเนียมเป็นหลัก (titanium rich) 

เมื่ออัตราสัดส่วนโดยโมลของ La/Sr เพ่ิมมากขึ น พบว่าอัตราส่วนโดยโมลของ Sr/Ti มี
แนวโน้มใกล้เคียงกับอัตราส่วนตามทฤษฎีมากขึ น เน่ืองจากการแทนที่ของ La3+ กับ Sr2+ ในผลึก 
SrTiO3 ซ่ึงเป็นการแทนที่ของโลหะสองชนิดที่มีประจุแตกต่างกัน (aliovalent) ส่งผลให้เกิดการ
ชดเชยที่ว่างในต้าแหน่งของสตรอนเทียม (strontium vacancy compensation) เพ่ือรักษาสมดุล

ของประจุรวม (electroneutrality) ในรูปของโครงสร้าง LaxSr1-xTiO3+δ  โดยที่ δ คือปริมาณ
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ออกซิเจนส่วนเกิน (oxygen excess) หรือเขียนใหม่ในรูป δSrO·Lax (Sr1-x-δ) TiO3) ซ่ึงแสดงการเกิด 
SrO เป็นวัฏภาคใหม่บนพื นผิวของผลึก cubic perovskite [52] ดังนั นอัตราส่วนโดยโมลของ Sr/Ti 
บนพื นผิวของวัสดุจึงมีแนวโน้มใกล้เคียงกับทฤษฎีมากขึ น อย่างไรก็ดี SrO ที่เกิดขึ นไม่สามารถตรวจ
วิเคราะห์ด้วยเทคนิค XRD (รูปที่ 4.6) ซ่ึงน่าจะเป็นผลจากขนาดผลึกของ SrO ที่ได้มีขนาดเล็ก 

วัสดุ LMSTs ทุกตัวอย่างมีอัตราส่วนโดยโมลของ La/Ti ที่ใกล้เคียงกับอัตราส่วนโดยโมลตาม
ทฤษฎี ซ่ึงแสดงให้เห็นว่า La3+ ที่เติมลงไปมีการกระจายตัวในผลึก SrTiO3 ได้เป็นอย่างดี อย่างไรก็ดี
เมื่ออัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr เพ่ิมมากขึ น พบว่าอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr ที่วิเคราะห์ได้ มีค่า
สูงกว่าอัตราส่วนโดยโมลตามทฤษฎี จึงมีความเป็นไปได้ที่จะเป็นผลของ SrLa8Ti9O31 ที่เป็นวัฏภาค
ใหม่บนพื นผิวผลึก LaxSr1-xTiO3 (รูปที่ 4.7A) อย่างไรก็ตาม SrLa8Ti9O31 ไม่สามารถตรวจวิเคราะห์
ด้วยเทคนิค XRD (รูปที่ 4.6) เน่ืองจากความเป็นอสัณฐานที่อุณหภูมิในการเผาเท่ากับ 600 องศา
เซลเซียส  
 
ตารางที่ 4.3 การวิเคราะห์องค์ประกอบธาตุของ MST และ LMSTs ที่เตรียมโดยเติมกรดซิตริก 
และผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส ซ่ึงวิเคราะห์ด้วยเทคนิค WDX  

Material 
Sr/Ti La/Ti La/Sr 

Theoretical  Actual  Theoretical  Actual Theoretical  Actual  

MST 1.00 0.91 0.00 0.00 0.00 0.00 
LMST-0.1 0.90 0.81 0.10 0.10 0.10 0.12 
LMST-0.25 0.80 0.73 0.20 0.20 0.25 0.27 
LMST-0.43 0.70 0.65 0.30 0.30 0.43 0.46 
LMST-0.67 0.60 0.55 0.40 0.40 0.67 0.72 
LMST-1 0.50 0.47 0.50 0.49 1.00 1.05 
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4.1.5 สัณฐานของ MST และ LMSTs ที่วเิคราะหด์ว้ยเทคนคิ FE-SEM 

รูปที่ 4.8A แสดงสัณฐานของวัสดุ MST ที่มีรูปร่างผลึกคล้ายลูกบาศก์ (cubic) ซ่ึงเป็น
ลักษณะเฉพาะตัวของโครงสร้างผลึก cubic perovskite และมีขนาดผลึกอยู่ในช่วง 34-36 นาโน
เมตร ซ่ึงสอดคล้องกับขนาดผลึกที่ค้านวณได้จากข้อมูล XRD (ตารางที่ 4.2) รูปที่ 4.9B-4.9F แสดง
สัณฐานของวัสดุ LMSTs ที่อัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr ในช่วง 0.1 ถึง 1 พบว่าการเพ่ิมขึ นของ
อัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr มากกว่า 0.1 ส่งผลให้รูปร่างและขนาดผลึก cubic perovskite  
บิดเบี ยวและมีขนาดเล็กลง เน่ืองจากการแทนที่ของ La3+ (1.03 อังสตรอม) ที่มีขนาดรัศมีไอออน เล็ก
กว่า Sr2+ (1.18 อังสตรอม) ในผลึก SrTiO3 นอกจากนี พบว่าการเพ่ิมอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr 
มากกว่า 0.25 จะพบอนุภาคใหม่ที่มีขนาดผลึกในช่วง 15-20 นาโนเมตร เกิดขึ นบนพื นผิวของวัสดุ ซ่ึง
อนุภาคเหล่านี มีการกระจายตัวมากขึ นเมื่ออัตราส่วนโดยโมล La/Sr เป็น 1 จึงมีความเป็นไปได้ว่า 
วัฏภาคชนิดใหม่เกิดจากขีดจ้ากัดการละลายของ La3+ ในผลึก SrTiO3 อย่างไรก็ตามวัฏภาคที่เกิดขึ น
ไม่สามารถตรวจวิเคราะห์ด้วยเทคนิค XRD (รูปที่ 4.6) เน่ืองจากความเป็นอสัณฐานที่อุณหภูมิในการ
เผาเท่ากับ 600 องศาเซลเซียส จึงมีความเป็นไปได้ที่จะเป็นวัฏภาคใหม่ในรูปของ La8SrTi9O31 หรือ
เขียนใหม่ในรูป 4La2Ti2O7·SrTiO3 (รูปที่ 4.7) 
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รูปที่ 4.8 ภาพถ่าย FE-SEM (ก้าลังขยาย 150000 เท่า) ของ (A) MST (B) LMST-0.1 (C) LMST-
0.25 (D) LMST-0.43 (E) LMST-0.67 และ (F) LMST-1 ที่เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และผ่านการเผา
ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 
 
 

(A) (B)

(C) (D)

(E) (F)
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4.1.6 สัณฐานวทิยาของ MST และ LMSTs ที่วเิคราะหด์ว้ยเทคนคิ TEM 

รูปที่ 4.9A แสดงสัณฐานของ MST พบว่าการรวมกลุ่มกันของผลึก cubic perovskite ส่งผล
ให้เกิดเป็นช่องว่างระหว่างอนุภาค (interparticle void) ซ่ึงมีการกระจายขนาดรูพรุนในช่วงกว้าง 
(15-30 นาโนเมตร ) รูปที่ 4.9B-4.9D แสดงสัณฐานของ LMSTs ที่อัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr 
เท่ากับ 0.1 0.43 และ 1 พบว่าการเพ่ิมขึ นของอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr ส่งผลให้รูปร่างและความ
สมบูรณ์ของผลึก cubic perovskite ลดลง นอกจากนี การเพ่ิมปริมาณสัดส่วนโดยโมลของ La/Sr 
เท่ากับ 1 พบว่าการกระจายขนาดรูพรุนแคบลง (12-15 นาโนเมตร) ซ่ึงการรวมกลุ่มกันของผลึก 
cubic perovskite ที่มีอนุภาคขนาดเล็ก ส่งผลให้เกิดเป็นช่องว่างระหว่างอนุภาคมีขนาดแคบหรือเล็ก
ลงกว่าเดิม นอกจากนี ลักษณะรูพรุนของ LMST-1 ที่วิเคราะห์ได้อาจเกิดจากการเผาไหม้ไม่สมบูรณ์
ของสารก่อโครงสร้างและเกิดการแปรสภาพให้อยู่ในรูปของกากคาร์บอนผ่านกระบวนการคาร์บอไน
เซชันในระหว่างการเผา เน่ืองจากกากคาร์บอนมีเสถียรภาพทางความร้อนสูงจึงท้าหน้าที่เป็นแม่แบบ
อย่างแข็งที่ป้องกันการยุบตัวของรูพรุนในระหว่างการเกิดผลึกที่อุณหภูมิสูง ซ่ึงสอดคล้องกับลักษณะ
ของ LMST-1 ที่สังเกตด้วยตาเปล่า ที่ปรากฏผงสีด้าของคาร์บอนจ้านวนมากปนรวมกับผงผลึก
ของแข็งสีขาว (รูปที่ 4.1) 

 
รูปที่ 4.9 ภาพถ่าย TEM (ก้าลังขยาย 150000 เท่า) ของ (A) MST (B) LMST-0.1 (C) LMST-0.43 
และ (D) LMST-1 ที่เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เป็น
เวลา 4 ช่ัวโมง 

(A)

20 nm

(B)

20 nm

(C)

20 nm

(D)

20 nm
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รูปที่ 4.10 แสดงภาพถ่ายริ วแลตทิซ (lattice fringe) ของ MST และ LMSTs ที่ปรากฏอยู่

บริเวณรอบรูพรุนและบางต้าแหน่งบนผิวของวัสดุ ซ่ึงการปรากฏของริ วแลตทิซสามารถระบุถึงสมบัติ

ความเป็นผลึกในโครงสร้าง cubic perovskite นอกจากนี ภาพถ่ายริ วแลตทิซสามารถน้ามาวัดหา

ระยะระหว่างระนาบด้วยโปรแกรม ImageJ ซ่ึงพบว่ามีค่าใกล้เคียงกับระยะระหว่างระนาบ (110) ที่

ค้านวณได้จากข้อมูล XRD (ตารางที่ 4.2) อย่างไรก็ดีการเพ่ิมอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr ยังส่งผลให้

ระยะระหว่างระนาบของผลึก LaxSr1-xTiO3 มีแนวโน้มลดลงเป็นล้าดับ 

 

 
รูปที่ 4.10 ภาพถ่ายริ วแลตทิซ (lattice fringe) ระนาบ (110) (ก้าลังขยาย 300000 เท่า ) ของ  
(A) MST (B) LMST-0.1 (C) LMST-0.43 และ (D) LMST-1 ที่เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และผ่านการ
เผาที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 
 
 
 
  

(A) (B)

(C) (D)

2.74-2.76 Å

2.72-2.75 Å

2.70-2.74 Å

2.68-2.71 Å
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รูปที่ 4.11 แสดงรูปแบบการเลี ยวเบนแบบเลือกพื นที่ (selected area diffraction pattern, 
SADP) ซ่ึงเป็นโหมดการวิเคราะห์อีกประเภทหน่ึงที่ได้จากเครื่อง TEM จากผลการวิเคราะห์พบวา่วสัด ุ
MST แสดงรูปแบบการเลี ยวเบนแบบวงแหวนที่บ่งชี ว่าอนุภาคมีการจัดเรียงตัวแบบพหุผลึก 
(multicrystalline) ซ่ึงความคมชัดของวงแหวนเลี ยวเบนสามารถระบุถึงระดับความสมบูรณ์ของผลึก
และความเป็นระเบียบในการจัดเรียงอะตอมในระนาบต่างๆ นอกจากนี ผลการวิเคราะหร์ปูแบบ SADP 
ของ LMSTs พบว่าการเพ่ิมอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr ส่งผลให้การจัดเรียงตัวของระนาบผลึกที่ไม่
เป็นระเบียบ และมีแนวโน้มเข้าใกล้ความเป็นอสัณฐานมากขึ น ซ่ึงสอดคล้องกับผลการวิเคราะห์สมบตัิ
ความเป็นผลึกของวัสดุ MST และ LMSTs ด้วยเทคนิค XRD (รูปที่ 4.6) นอกจากนี ระยะระหว่าง
ระนาบที่วัดได้จากผลการวิเคราะห์ SADP (ตารางที่ 4.4) ด้วยโปรแกรม ImageJ พบว่ามีแนวโน้ม
ลดลงเป็นล้าดับ ซ่ึงสอดคล้องกับระยะระหว่างระนาบที่ค้านวณจากข้อมูล XRD (ตารางที่ 4.2) 
 

 
รูปที่ 4.11 รูปแบบ SADP ของ (A) MST (B) LMST-0.1 (C) LMST-0.43 และ (D) LMST-1 ที่เตรียม
โดยเติมกรดซิตริก และผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 
  

1/ (0.1) nm 1/ (0.1) nm

1/ (0.1) nm 1/ (0.1) nm

(A) (B)

(C) (D)

1  

11 111

200

211220
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ตารางที่ 4.4 ระยะระหว่างระนาบของ MST และ LMSTs ที่เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และผ่านการ
เผาที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส ซ่ึงวิเคราะห์ด้วย SADP เทียบกับข้อมูลจาก XRD 

hkl 

d spacing 

MST LMST-0.1 LMST-0.43 LMST-1 

SADP a XRD SADP a XRD SADP a XRD SADP a XRD 

110 2.7805 2.7611 2.776 2.761 2.7759 2.7608 2.776 2.7605 

111 2.268 2.2551 2.2678 2.2549 2.2639 2.2546 2.2637 2.2541 

200 1.9411 1.9529 1.9335 1.9529 1.9328 1.9526 1.9324 1.9522 

211 1.5953 1.5947 1.5947 1.5952 1.5902 1.595 1.5894 1.5947 

220 1.3832 1.3811 1.3829 1.3817 1.3808 1.3815 1.378 1.3813 
a d-spacing (dhkl), calculated from equation 3.6 (see in chapter 3) 
 

4.1.7 พื้นทีผ่ ิวและความพรนุของ MST และ LMSTs ที่วิเคราะหด์ว้ยเทคนคิ N2 
physisorption 

รูปที่ 4.12 แสดงไอโซเทิร์มการดูดซับและการคายแก๊สไนโตรเจนของ MST และ LMSTs ที่
อัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr ในช่วง 0.1 ถึง 1 เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 
600 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง พบว่าทั ง MST และ LMSTs แสดงไอโซเทิร์มการดูดซับแบบที่ 
IV ที่มีวงฮีสเทอรีซิส (hysteresis loop) ตามการแบ่งประเภทของ IUPAC ซ่ึงเป็นลักษณะเฉพาะของ
วัสดุที่มีรูพรุนแบบมีโซ (mesopores) นอกจากนี ต้าแหน่งของวงฮีสเทอรีซิส ที่ความดันสัมพัทธ์ 
(relative pressure, P/P0) มากกว่า 0.6 ชี ให้เห็นถึงรูพรุนขนาดกลางที่มีขนาดใหญ่ [42] 

รูปที่ 4.13A แสดงการกระจายขนาดรูพรุนของ MST ที่ค้านวณได้จาก BJH pore size 
distribution พบว่ามีขนาดของรูพรุนในช่วง 15-35 นาโนเมตร สอดคล้องกับขนาดรูพรุนที่ได้จาก
ภาพถ่าย TEM (รูปที่ 4.9) โดยรูพรุนเหล่านี เกิดจากการรวมกลุ่มกันของอนุภาคออกไซด์ผสมที่
ล้อมรอบสารก่อโครงสร้างที่จัดเรียงตัวเป็นรูปร่างไมเซลล์ นอกจากนี การเปล่ียนแปลงของโลหะ
ออกไซด์อสัณฐานเป็นผลึกที่มีความหนาแน่นสูงขึ นในระหว่างการเผา [53] เป็นผลท้าให้เกิดเป็น
ช่องว่างระหว่างผลึก (free space) ประมาณ 2-3 นาโนเมตร ส่วนกรณี LMSTs (รูปที่ 4.13B-4.13F) 
พบว่าการกระจายขนาดรูพรุนมีแนวโน้มที่แคบลงจากเดิม โดย LMST-1 มีการกระจายขนาดรูพรุน
แคบที่สุด (12-15 นาโนเมตร) สอดคล้องกับขนาดรูพรุนที่ได้จากภาพถ่าย TEM (รูปที่ 4.9) 
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สมบัติความพรุนของ MST และ LMSTs ที่ค้านวณได้จากการวัดการดูดซับและการคายแก๊ส
ไนโตรเจนแสดงในตารางที่ 4.5 จากผลการวิเคราะห์สามารถสรุปได้ว่า การเพ่ิมอัตราส่วนโดยโมลของ
ของ La/Sr ไม่เพียงแต่ส่งผลให้พื นที่ผิว (surface area) มีแนวโน้มเพ่ิมมากขึ นจาก 24.9 เป็น 37.3 
(ตารางเมตร กรัม -1) แต่ยังส่งผลให้ขนาดรูพรุนเฉล่ีย (average pore size diameter) ลดลงจาก 
18.44 เป็น 13.37 นาโนเมตร ซ่ึงสอดคล้องกับการลดลงของขนาดผลึกและการกระจายขนาดรูพรุนที่
วัดได้จากภาพถ่าย FE-SEM (รูปที่ 4.8) และ TEM (รูปที่ 4.9) ตามล้าดับ 
 
ตารางที่ 4.5 สมบัติความพรุนของ MST และ LMSTs ที่เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และผ่านการเผาที่
อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส ซ่ึงได้จากการวัดการดูดซับและการคายของแก๊สไนโตรเจน  

Material Surface area (m2 g-1) 
Average pore diameter 

(nm) 
Total pore volume 

(cm3 g-1) 

MST 24.9 18.44 0.12 

LMST-0.1 23.4 18.14 0.11 
LMST-0.25 32.3 14.54 0.12 

LMST-0.43 36.5 13.60 0.12 

LMST-0.67 37.1  14.91 0.14 

LMST-1 37.3 13.37 0.12 
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รูปที่ 4.12 ไอโซเทิร์มการดูดซับและการคายแก๊สไนโตรเจนของ (A) MST (B) LMST-0.1 (C) LMST-
0.25 (D) LMST-0.43 (E) LMST-0.67 และ (F) LMST-1 ที่เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และผ่านการเผา
ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 
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รูปที่ 4.13 การกระจายขนาดรูพรุน (BJH pore size distribution) ของ (A) MST (B) LMST-0.1  
(C) LMST-0.25 (D) LMST-0.43 (E) LMST-0.67 และ (F) LMST-1 ที่เต รียมโดยเติมกรด ซิตริก  
และผ่านการที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 
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4.1.8 การวดัความแรงและปรมิาณเบสของ MST และ LMST ด้วยเทคนคิ Hammett 
indicator 

ตารางที่ 4.6 แสดงความแรงและปริมาณเบสของ MST และ LMSTs ที่อัตราส่วนโดยโมลของ 
La/Sr ในช่วง 0.1 ถึง 1 เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เป็น
เวลา 4 ช่ัวโมง โดยความแรงเบสสามารถวัดด้วยเทคนิค Hammett indicator พบว่าทั ง MST และ 
LMSTs มีการเปล่ียนสีจากขาวเป็นชมพูเมื่อทดสอบด้วยฟีนอล์ฟทาลีน (H_=9.8) และไม่เกิดการ
เปล่ียนสีบนผิววัสดุเมื่อทดสอบด้วย 2,4-ไดไนโตรอะนิลีน (H_=15) จึงสรุปได้ว่าความแรงเบสของ 
MST และ LMSTs อยู่ในช่วง 9 ถึง 15 (9.8<H_<15) 

ปริมาณเบสของ MST และ LMSTs ที่ค้านวณได้จากเทคนิค Hammett indicator พบว่า
การเพ่ิมอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr จาก 0 ถึง 1 ส่งผลให้ปริมาณเบสมีแนวโน้มเพ่ิมขึ นจาก 0.19 
เป็น 0.59 (มิลลิโมล กรัม-1) ซ่ึงน่าจะเป็นผลจากการลดลงของขนาดผลึก (ตารางที่ 4.2) และการ
เพ่ิมขึ นของพื นที่ผิวจ้าเพาะ (ตารางที่ 4.5) ที่มีส่วนช่วยเพ่ิมการกระจายต้าแหน่งกัมมันต์บนผลึก 
cubic perovskite อย่างไรก็ดีการแทนที่ของ La3+ กับ Sr2+ ในผลึก SrTiO3 ส่งผลให้เกิดความไม่
สมบูรณ์หรือเกิดต้าหนิแลตทิซในโครงสร้างผลึก ซ่ึงบริเวณขอบและมุมด้านนอกของผลึกที่มีพันธะขาด
หายไปจะเป็นต้าแหน่งที่มีสภาพเบสสูงที่สุดเมื่อเปรียบเทียบกับบริเวณอ่ืน [13] ดังนั นจึงมีความ
เป็นไปได้ที่ ต้าแหน่งเบสบนพื นผิวของผลึก cubic perovskite จะ ถูกดูดซับด้วยโมเลกุลของ
สารละลายกรดเบนโซอิกได้มากขึ น จึงส่งผลให้ปริมาณที่วัดได้มีแนวโน้มเพ่ิมสูงขึ น 

อย่างไรก็ดี เมื่อพิจารณาความแรงเบสของ MST และ LMSTs พบว่าอยู่ในช่วงเดียวกัน 
(9.8<H_<15) แตกต่างจากปริมาณเบสที่มีแนวโน้มเพ่ิมสูงขึ นอย่างเห็นได้ชัด แสดงว่าต้าแหน่งเบสที่
เกิดขึ นบนโครงสร้าง cubic perovskite มีความคล้ายคลึงกัน ซ่ึงน่าจะเกิดจากวัฏภาคของ SrTiO3 
และ LaxSr1-xTiO3 เป็นหลัก เน่ืองจากรูปแบบ XRD ไม่แสดงวัฏภาคชนิดใหม่ของ La3+ ในรูป
สารประกอบชนิดอ่ืนๆ (รูปที่ 4.6) 
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ตารางที ่4.6 ความแรงและปริมาณเบสของ MST และ LMST ที่เตรียมโดยเติมกรดซิตรกิ และผ่าน
การเผาที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส ซ่ึงวิเคราะห์ด้วยเทคนิค Hammett indicator 

Material Basic strength (H_) Total basicity (mmol g-1) 

MST 9.8<H_<15 0.19 
LMST-0.1 9.8<H_<15 0.23 
LMST-0.25 9.8<H_<15 0.38 
LMST-0.43 9.8<H_<15 0.51 
LMST-0.67 9.8<H_<15 0.55 
LMST-1 9.8<H_<15 0.59 

 
4.1.9 การวเิคราะหค์วามแรงและปรมิาณเบสของ MST และ LMSTs ด้วยเทคนคิ CO2-
TPD 

รูปที่ 4.14 โปรไฟล์ CO2-TPD ของ MST และ LMSTs ที่อัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr ในช่วง 
0.1 ถึง 1 เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 
วัสดุ MST และ LMSTs แสดงช่วงการคาย CO2 เป็น 3 ช่วง ซ่ึงแสดงถึงต้าแหน่งเบสที่มีความแรง
ต่างกัน 3 แบบ ได้แก่ (1) ช่วงอุณหภูมิประมาณ 50-150 องศาเซลเซียส เป็นต้าแหน่งเบสอ่อน (weak 
basic site) ที่มีการดูดซับ CO2 แบบไบคาร์บอเนต (bicarbonate) เกิดขึ นบนหมู่ไฮดรอกซิล (OH-) 
(2) ช่วงอุณหภูมิประมาณ 150-300 องศาเซลเซียส เป็นต้าแหน่งเบสปานกลาง (moderate basic 
site) ที่มีการดูดซับ CO2 แบบไบเดนเทตคาร์บอเนต (bidentate carbonate) เกิดขึ นบนต้าแหน่งคู่
โลหะออกไซด์ผสมของ Sr-O-Sr และ Sr-O-Ti ในโครงสร้างผลึก cubic perovskite (3) ช่วงอุณหภูมิ
ประมาณ 300-500 องศาเซลเซียส เป็นต้าแหน่งเบสแก่ (strong basic site) ที่มีการดูดซับ CO2 แบบ
ยูนิเดนเทตคาร์บอเนต  (unidentate carbonate) เกิดขึ นบนต้าแหน่งของออกไซด์ (O2-) ในรูปของ 
Sr-O และ Sr-O-Sr ที่อยู่บริเวณพื นผิวบริเวณขอบและมุมด้านนอกของผลึก cubic perovskite จาก
ผลการวิเคราะห์พบว่า MST แสดงการคาย CO2 ในช่วงอุณหภูมิ 50-400 องศาเซลเซียส กรณีของ 
LMSTs พบว่าช่วงอุณหภูมิการคาย CO2 เล่ือนมาทางอุณหภูมิสูงขึ น (>400 องศาเซลเซียส) จึงสรุปได้
ว่าการเติม La3+ ลงในโครงสร้างผลึก SrTiO3 ส่งผลให้ความแรงของต้าแหน่งเบสเพ่ิมมากขึ น เน่ืองจาก
เกิดต้าหนิแลตทิซในโครงสร้างผลึก cubic perovskite 

ตารางที่ 4.7 แสดงปริมาณเบสของ MST และ LMSTs ที่เกิดขึ นในแต่ละช่วงอุณหภูมิโดย
เทียบกับสารมาตรฐาน พบว่าการเพ่ิมอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr จาก 0 ถึง 1 ส่งผลให้ปริมาณเบส
แก่ชนิดออกซิเจนไอออน (O2-) มีแนวโน้มเพ่ิมสูงขึ นอย่างเห็นได้ชัดจาก 23 เป็น 52 ไมโครโมลต่อกรัม 
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ส่วนปริมาณเบสปานกลางชนิดคู่โลหะออกไซด์ลดลงจาก 153 เป็น 130 ไมโครโมลต่อกรัม เมื่อเพ่ิม
อัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr เป็น 0.1 เน่ืองจากการแทนที่ La3+ กับ Sr2+ ในผลึก SrTiO3 ท้าให้เกิด
ต้าแหน่งเบสกลางชนิดใหม่ ซ่ึงน่าจะอยู่ในรูป La-O-Sr และ/หรือ La-O-Ti ตามล้าดับ อย่างไรก็ดีการ
เพ่ิมอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr มากกว่า 0.1 พบว่าปริมาณเบสปานกลางมีแนวโน้มเพ่ิมสูงขึ น ซ่ึง
อาจเกิดจากการเปล่ียนแปลงของต้าแหน่งเบสปานกลางที่อยู่ในรูป La-O-Ti เป็น La-O-La มากขึ น 
สอดคล้องกับผลการวิเคราะห์องค์ประกอบธาตุพื นผิวของ LMSTs ที่แสดงการเพ่ิมขึ นของปริมาณ 
แลนทานัมบนพื นผิวผลึก cubic perovskite (ตารางที่ 4.3) ขณะที่ปริมาณต้าแหน่งเบสอ่อนมี
แนวโน้มลดลง อย่างไรก็ตามเมื่อพิจารณาผลรวมปริมาณต้าแหน่งเบส (total basicity) ทั ง 3 ชนิด 
(ตารางที่ 4.7) พบว่าปริมาณเบสไม่แตกต่างกันอย่างมีนัยส้าคัญ ซ่ึงแตกต่างกับผลรวมปรมิาณเบสทีว่ดั
ได้ด้วยเทคนิค Hammett indicator (ตารางที่ 4.6) เน่ืองจากการใช้สารละลายกรดเบนโซอิกที่มี
สมบัติเป็นกรดอ่อน (weak acid) จะเกิดการดูดซับบนต้าแหน่งเบสแก่ชนิดออกซิเจนไอออน ได้ง่าย
กว่าบริเวณต้าแหน่งเบสอ่อนและปานกลาง ส่วนการใช้ CO2 ซ่ึงเป็นแก๊สกรดที่มีโมเลกุลขนาดเล็กจะ
สามารถเกิดการดูดซับบนต้าแหน่งเบสทุกต้าแหน่งบนพื นผิวและภายในรูพรุนของวัสดุ จงึทา้ใหผ้ลรวม
ของปริมาณเบสที่วิเคราะห์ได้ไม่สอดคล้องกับกับเทคนิค Hammett indicator 

อย่างไรก็ดีการเพ่ิมอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr มีส่วนส้าคัญในการเพ่ิมปริมาณเบสแก่ชนิด
ออกซิเจนไอออน ซ่ึงเป็นต้าแหน่งกัมมันต์ที่ส้าคัญของตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ชนิดเบสในการท้า
ปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของไตรกลีเซอไรด์และเมทานอลเพ่ือสังเคราะห์ FAME 
 
ตารางที่ 4.7 ปริมาณเบสของ MST และ LMSTs ที่เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และผ่านการเผาที่
อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส ซ่ึงวิเคราะห์ด้วยเทคนิค CO2-TPD 

Material 
Basic amount (µmol g-1) 

Weak 
(50-150 °C) 

Moderate 
(150-300 °C) 

Strong 
(>300 °C) Total Basicity 

MST 62 153 23 239 

LMST-0.1 75 130 26 231 

LMST-0.25 72 132 28 232 

LMST-0.43 68 136 31 234 

LMST-0.67 49 137 43 229 

LMST-1 48 147 52 247 
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รูป ที่  4.14 โปรไฟล์  CO2-TPD ของ (A) MST (B) LMST-0.1 (C) LMST-0.25 (D) LMST-0.43  
(E) LMST-0.67 และ (F) LMST-1 ที่เตรียมโดยเติมกรดซิตริก และผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 600 องศา
เซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง (การแยกพีค (deconvolution) ใช้โปรแกรม Origin เวอร์ชัน 8.5 โดย
แบ่งเป็น Weak (W) Moderate (M) และ Strong (S)) 

0

0.0005

0.001

0.0015

0.002

0.0025

0.003

0.0035

0.004

0.0045

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

S
ig

n
al

 (
a.

u
.)

Temperature ( C)

Experiment

Cumulative peak

Weak

Moderate

Strong

(B)

0

0.0005

0.001

0.0015

0.002

0.0025

0.003

0.0035

0.004

0.0045

0.005

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

S
ig

n
al

 (
a.

u
.)

Temperature ( C)

Experiment

Cumulative peak

Weak

Moderate

Strong

(A)

(W)

(W)

(M)

(M)

(S)

(S)

0

0.0005

0.001

0.0015

0.002

0.0025

0.003

0.0035

0.004

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

S
ig

n
al

 (
a.

u
.)

Temperature ( C)

Experiment

Cumulative peak

Weak

Moderate

Strong

(D)

0

0.0005

0.001

0.0015

0.002

0.0025

0.003

0.0035

0.004

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

S
ig

n
al

 (
a.

u
.)

Temperature ( C)

Experiment

Cumulative peak

Weak

Moderate

Strong

(C)

0

0.0005

0.001

0.0015

0.002

0.0025

0.003

0.0035

0.004

0.0045

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

S
ig

n
al

 (
a.

u
.)

Temperature ( C)

Experiment

Cumulative peak

Weak

Moderate

Strong

(E)

0

0.0005

0.001

0.0015

0.002

0.0025

0.003

0.0035

0.004

0.0045

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

S
ig

n
al

 (
a.

u
.)

Temperature ( C)

Experiment

Cumulative peak

Weak

Moderate

Strong

(F)



 

 

83 

4.2 การสงัเคราะห ์FAME ผ่านทรานสเ์อสเทอรฟิเิคชนัโดยใช ้MST และ LMSTs เปน็ตวัเรง่
ปฏกิริยิาววิธิพนัธ ุช์นดิเบส 

4.2.1 ผลของอตัราสว่นโดยโมลของ La/Sr 

รูปที่ 4.15 แสดงความสัมพันธ์ระหว่างปริมาณเบสที่วัดด้วยเทคนิค Hammett titration 
และผลได้ของ FAME จากปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปาล์มกับเมทานอล โดยใช้ MST 
และ LMSTs เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ชนิดเบส โดยก้าหนดภาวะในการท้าปฏิกิริยาดังนี  อัตราส่วน
โดยโมลของเมทานอลต่อน ้ามัน 20:1 ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 10 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก เวลาในการ
ท้าปฏิกิริยา 1 และ 3 ช่ัวโมง และอุณหภูมิในการท้าปฏิกิริยา 170 องศาเซลเซียส จากผลการทดลอง
พบว่าการเพ่ิมอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr ในช่วงจาก 0 ถึง 1 ส่งผลให้ผลได้ของ FAME มแีนวโน้ม
เพ่ิมสูงขึ นอย่างชัดเจนทั งที่เวลา 1 และ 3 ช่ัวโมง โดยที่เวลา 1 ช่ัวโมง พบว่าผลให้ผลได้ของ FAME มี
แนวโน้มเพ่ิมขึ นจาก 39.6 เป็น 52.5 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก แต่เมื่อเพ่ิมเวลาเป็น 3 ช่ัวโมง พบว่า
ผลได้ของ FAME มีแนวโน้มเพ่ิมสูงขึ นจาก 79.4 เป็น 97.6 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก ซ่ึงสอดคล้องกับ
การเพ่ิมขึ นของปริมาณเบสแก่ชนิดออกซิเจนไอออนที่วัดด้วยเทคนิค CO2-TPD (ตารางที่ 4.6) 
เน่ืองจากปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันจะเกิดขึ นได้ดีบนต้าแหน่งเบสแก่ชนิดออกซิเจนไอออน หาก
ต้าแหน่งออกซิเจนไอออนมีมากจะช่วยเพ่ิมโอกาสดูดซับกับเมทานอล เกิดเป็นเมทอกไซด์ไอออน 
(CH3O-) ซ่ึงเป็นนิวคลีโอไฟล์ที่สามารถเข้าไปท้าปฏิกิริยากับไตรไกลีเซอไรด์เพ่ือเปล่ียนเป็น FAME ได้
มากย่ิงขึ นเช่นกัน 

จากผลการทดลองในส่วนนี สรุปได้ว่าการเพ่ิมอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr ส่งผลให้ผลได้ของ 
FAME เพ่ิมสูงขึ นอย่างชัดเจน ซ่ึงแปรผันตรงกับการเพ่ิมขึ นของพื นที่ผิวจ้าเพาะและปริมาณเบสชนิด
ออกซิเจนไอออน (O2-) โดย LMST-1 เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาที่เหมาะสม เน่ืองจากให้ผลได้ของ FAME สูง
ที่สุดเท่ากับ 97.6 เปอร์เซ็นต์โดย อย่างไรก็ดีเมื่อน้าผลได้ของ FAME มาค้านวณอัตราการเกิดปฏิกิริยา
ที่เวลา 1 ช่ัวโมง พบว่า LMST-1 มีอัตราการเกิดปฏิกิริยาเริ่มต้น (initial rate of reaction) มากที่สุด 
(5.25 กรัมFAME กรัม-1

catalyst ช่ัวโมง-1) จึงช่วยขับเคล่ือนปฏิกิริยาไปข้างหน้าเกิดเป็น FAME ได้รวดเร็ว
ขึ น อย่างไรก็ตาม เมื่อเพ่ิมเวลาเป็น 3 ช่ัวโมง อัตราการเกิดปฏิกิริยาของทั ง MST และ LMSTs ลดลง 
เน่ืองจากปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันมีแนวโน้มเข้าสู่สมดุลมากขึ น 
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รูปที่ 4.15 ความสัมพันธ์ระหว่างปริมาณเบสที่วัดด้วยเทคนิค Hammett titration ผลได้ของ FAME 
จากปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชัน และอัตราการเกิดปฏิกิริยา (ตัวเลขในแท่งกราฟ) โดยใช้ MST 
และ LMSTs เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ ภาวะในการท้าปฏิกิริยา: อัตราส่วนโดยโมลของเมทานอล
และน ้ามัน 20:1 ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 10 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก เวลา 3 ช่ัวโมง และอุณหภูมิ 170 
องศาเซลเซียส 
 

4.2.2 ผลของอตัราสว่นโดยโมลของเมทานอลตอ่น้ ามนั 

ปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของไตรกลีเซอไรด์และเมทานอลเพ่ือสังเคราะห์ FAMEเป็น
ปฏิกิริยาผันกลับได้ ตามทฤษฎีจ้าเป็นต้องใช้เมทานอล 3 โมล ต่อไตรกลีเซอไรด์ 1 โมล แต่ในความ
เป็นจริง อัตราส่วนโดยโมลของเมทานอลต่อน ้ามันควรสูงกว่าทฤษฎี เพ่ือให้ปฏิกิริยาด้าเนินไปข้างหน้า
ได้มากขึ น รูปที่ 4.16 แสดงผลของอัตราส่วนโดยโมลของเมทานอลต่อน ้ามันต่อผลได้ของ FAME โดย
ใช้ LMST-1 เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ เน่ืองจากมีพื นที่ผิวและสภาพเบสสูงที่สุด ซ่ึงพบว่า เมื่อเพ่ิม
อัตราส่วนโดยโมลของเมทานอลต่อน ้ามันปาล์มจาก 12:1 จนถึง 20:1 ผลได้ของ FAME มีแนวโน้ม
สูงขึ นจาก 74.9 เป็น 97.6 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก แม้การเพ่ิมปริมาณเมทานอลให้สูงขึ นอีก อาจส่งผล
ให้ผลได้ของ FAME เพ่ิมสูงขึ น การใช้อัตราส่วนโดยโมลของเมทานอลต่อน ้ามันเท่ากับ 20:1 ถือว่า
เป็นภาวะที่เหมาะสมในการเกิดปฏิกิริยาแล้ว เน่ืองจากผลได้ของ FAME ผ่านข้อก้าหนดคุณภาพ
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ของไบโอดีเซล (>96.5 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก) อีกทั งเป็นการลดเวลาและค่าใช้จ่ายในขั นตอนการ
แยกเมทานอลจากผลิตภัณฑ์ นอกจากนี การใช้ปริมาณเมทานอลที่มากเกินไป ท้าให้ FAME เมทานอล 
และกลีเซอรอล รวมเป็นวัฏภาคเดียวกันส่งผลให้เกิดปฏิกิริยาย้อนกลับได้ [54] 
 

 
รูปที่ 4.16 ผลของอัตราส่วนโดยโมลของเมทานอลต่อน ้ามันต่อผลได้ของ FAME โดยใช้ LMST-1 เป็น
ตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ ภาวะในการท้าปฏิกิริยา: อัตราส่วนโดยโมลของเมทานอลต่อน ้ามัน 12:1 ถึง 
20:1 ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 10 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก เวลา 3 ช่ัวโมง และอุณหภูมิ 170 องศา
เซลเซียส 

 
4.2.3 ผลของปรมิาณตวัเรง่ปฏกิริยิา 

ตัวเร่งปฏิกิริยาเป็นสารที่ช่วยเพ่ิมอัตราการเกิดปฏิกิริยาและท้าใหป้ฏิกิริยาเข้าสู่สมดุลได้เร็ว
ขึ น ส้าหรับปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชัน การเพ่ิมปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยาไม่เพียงมีส่วนช่วยเพ่ิม
ปริมาณต้าแหน่งกัมมันต์ที่ใ ช้ ในการเร่งปฏิกิริยา แต่ยัง ช่วยเพ่ิมโอกาส พื นที่ผิวในการดูดซับ 
ไตรกลีเซอไรด์และเมทานอลได้มากขึ น ซ่ึงปกติแล้วสารตั งต้นทั งสองไม่ละลายเป็นเนื อเดียวกัน รูปที่ 
4.17 แสดงผลของปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยาต่อผลได้ของ FAME โดยใช้ LMST-1 เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา 
วิวิธพันธุ์ พบว่าเมื่อเพ่ิมปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยาจาก 3 เป็น 10 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก ส่งผลให้ผลได้
ของ FAME มีแนวโน้มเพ่ิมมากขึ นจาก 60.5 เป็น 97.6 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก ซ่ึงเป็นปริมาณ FAME 
ที่ผ่านข้อก้าหนดมาตรฐานไบโอดีเซล ดังนั นการเพ่ิมปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยาให้สูงกว่า 10 เปอร์เซ็นต์
จึงไม่จ้าเป็น นอกจากนี งานวิจัยที่ผ่านมาพบว่าการใช้ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์มากกว่า 10 
เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก ส่งผลให้การกระจายตัวของอนุภาคตัวเร่งปฏิกิริยาในสารตั งต้นลดลง เน่ืองจาก
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เกิดการเกาะกลุ่มกันของตัวเร่งปฏิกิริยา เป็นผลให้ต้าแหน่งกัมมันต์บนผิวตัวเร่งปฏิกิริยาถูกบดบัง 
และความสามารถในการเร่งปฏิกิริยาลดลง [55] 
 

 
รูปที่ 4.17 ผลของปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยาต่อผลได้ของ FAME โดยใช้ LMST-1 เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา
วิวิธพันธุ์ชนิดเบส ภาวะในการท้าปฏิกิริยา: อัตราส่วนโดยโมลของเมทานอลต่อน ้ามัน 20:1 ปริมาณ
ตัวเร่งปฏิกิริยา 3 ถึง 10 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก เวลา 3 ช่ัวโมง และอุณหภูมิ 170 องศาเซลเซียส 
 

4.2.4 ผลของเวลาทีใ่ชใ้นการท าปฏกิริยิา 

ปัจจัยสุดท้ายที่ท้าการศึกษา คือเวลาที่ใช้ในการท้าปฏิกิริยา ส้าหรับปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอ
ริฟิเคชันในระบบตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ การเร่งปฏิกิริยาเกิดขึ นบนผิวสัมผัสระหว่างสารตั งต้นกับ
ต้าแหน่งกัมมันต์บนพื นผิวของตัวเร่งปฏิกิริยา ซ่ึงจ้าเป็นต้องมีระยะเวลาในการแพร่ผ่านของสารตั งตน้
เข้าไปในรูพรุนของตัวเร่งปฏิกิริยาเพ่ือให้เกิดการดูดซับบนต้าแหน่งกัมมันต์ นอกจากนี การเพ่ิมเวลาใน
การเกิดปฏิกิริยา ยังมีส่วนช่วยเพ่ิมความสามารถในการเปล่ียนโมเลกุลไตรกลีเซอไรด์ในน ้ามันปาล์ม
เป็นผลิตภัณฑ์ FAME ได้มากย่ิงขึ น รูปที่ 4.18 แสดงผลของเวลาในการเกิดปฏิกิริยาต่อผลได้ของ 
FAME โดยใช้ LMST-1 เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ พบว่าเมื่อเพ่ิมระยะเวลาในการท้าปฏิกิริยาจาก  
1 เป็น 3 ช่ัวโมง ผลได้ของ FAME มีแนวโน้มเพ่ิมมากขึ นจาก 52.5 เป็น 97.6 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก 
อย่างไรก็ตาม จากงานวิจัยที่ผ่านมาพบว่าอัตราการเกิดปฏิกิริยาจะมีค่าสูงในระยะเวลาช่วงแรกและมี
แนวโน้มคงที่เมื่อระยะเวลาผ่านไป เน่ืองจากระบบมีแนวโน้มเข้าสู่สมดุลมากขึ น [56] 
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รูปที่ 4.18 ผลของเวลาที่ใช้ในการท้าปฏิกิริยาต่อผลได้ของ FAME โดยใช้ LMST-1 เป็นตัวเร่ง
ปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ ภาวะในการท้าปฏิกิริยา: อัตราส่วนโดยโมลของเมทานอลต่อน ้ามัน 20:1 ปริมาณ
ตัวเร่งปฏิกิริยา 10 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก เวลา 1 ถึง 3 ช่ัวโมง และอุณหภูมิ 170 องศาเซลเซียส 
 
4.3 การศกึษาความสามารถในการใชซ้ ้ าของตวัเรง่ปฏกิริยิา LMST-1 ในทรานสเ์อสเทอรฟิเิคชนั 

4.3.1 การสงัเคราะห ์FAME โดยใช ้LMST-1 ที่ผ่านการใชง้านแลว้ 

รูปที่ 4.19 แสดงความสัมพันธ์ระหว่างปริมาณเบสที่วัดด้วยเทคนิค Hammett titration 
และผลได้ของ FAME จากปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปาล์มและเมทานอล โดยใช้ 
LMST-1 ที่ผ่านการใช้ซ ้าจ้านวน 5 ครั ง พบว่าผลได้ของ FAME มีแนวโน้มลดลงจาก 97.6 เป็น 80.3 
เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก โดยผลได้ของ FAME ลดลงมากที่สุดจาก 97.6 เป็น 92.9 เปอร์เซ็นต์โดย
น ้าหนัก (4.8 เปอร์เซ็นต์) หลังจากผ่านการใช้ซ ้าในครั งแรก และผลได้ของ FAME เริ่มมีแนวโน้มลดลง
ในอัตราที่คงที่ (ประมาณ 3.0 เปอร์เซ็นต์) ในการใช้ซ ้าครั งถัดไป จากการวิเคราะห์หาปริมาณเบสของ 
LMST-1 ที่ผ่านการใช้งานแล้วในแต่ละครั ง พบว่ามีแนวโน้มลดลงจาก 0.59 เป็น 0.35 มิลลิโมลต่อ
กรัม ซ่ึงการลดลงของปริมาณเบสแสดงถึงการลดลงของต้าแหน่งกัมมันต์ที่ใช้ในการเร่งปฏิกิริยา และ
โอกาสในการท้าปฏิกิริยากับเมทานอลเกิดเป็นเมทอกไซด์ไอออน ดังนั นจึงเป็นสาเหตุส้าคัญที่ท้าใหผ้ล
ได้ของ FAME ลดลง หลังจากผ่านการใช้งานซ ้าในแต่ละครั ง 

อย่างไรก็ตาม ตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์สามารถเส่ือมสภาพได้จากหลายสาเหตุ จึงจ้าเป็นต้อง
น้า LMST-1 ที่ผ่านการใช้งานแล้วไปวิเคราะหห์าสาเหตขุองการเส่ือมสภาพดว้ยเทคนิควิเคราะหต์า่งๆ 
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รูปที่ 4.19 ความสัมพันธ์ระหว่างปริมาณเบสวัดด้วยเทคนิค Hammett titration และผลได้ FAME 
จากปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชัน โดยใช้ LMST-1 ที่ผ่านการใช้ซ ้าจ้านวน 5 ครั ง ภาวะในการท้า
ปฏิกิริยา: อัตราส่วนโดยโมลของเมทานอลต่อน ้ามัน 20:1 ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 10 เปอร์เซ็นต์โดย
น ้าหนัก เวลา 3 ช่ัวโมง และอุณหภูมิ 170 องศาเซลเซียส 
 

4.3.2 สมบตัทิางกายภาพและเคมขีอง LMST-1 ที่ผ่านการใชง้านแลว้ 

เมื่อวิเคราะห์โครงสร้างของตัวเร่งปฏิกิริยา LMST-1 ที่ผ่านการใช้งานแล้วด้วยเทคนิค XRD 
(รูปที่ 4.20) พบว่ารูปแบบ XRD แสดงวัฏภาคหลักของ LaxSr1-xTiO3 แบบ cubic perovskite และ
ไม่ปรากฏการเปล่ียนแปลงโครงสร้างหรือการเกิดวัฏภาคใหม่ในรูปสารประกอบชนิดอ่ืน แสดงว่า
ตัวเร่งปฏิกิริยา  LMST-1 ไม่เกิดปฏิกิริยาข้างเคียง (side reaction) กับสารตั งต้นหรือผลิตภัณฑ์
ในขณะด้าเนินปฏิกิริยา อย่างไรก็ตาม พบว่าความเข้มพีคของวัฏภาค LaxSr1-xTiO3 ลดลงหลังจาก
ผ่านการใช้งานในครั งแรก รวมทั งการหายไปของสารประกอบ SrCl2 ที่เป็นวัฏภาคเจือปน ซ่ึงชี ให้เห็น
ถึงระดับความเป็นผลึกและความสมบูรณ์ของโครงสร้างผลึกที่ลดลงจากเดิม 

นอกจากนี เมื่อพิจารณาองค์ประกอบธาตุพื นผิวของตัวเร่งปฏิกิริยา LMST-1 ที่ผ่านการใช้งาน
แล้วในแต่ละครั ง ด้วยเทคนิค WDX (ตารางที่ 4.8) พบว่าอัตราส่วนโดยโมลของ Sr/Ti บนพื นผิวมี
แนวโน้มลดลงค่อนข้างมากหลังจากผ่านการใช้งานในครั งแรก ซ่ึงน่าจะเกิดจากการชะละลายออก
บางส่วนของ Sr2+ จากโครงสร้าง Sr-O และ Sr-O-Sr ซ่ึงเป็นต้าแหน่งเบสแก่ชนิดออกซิเจนไอออนที่
อยู่บนพื นผิวบริเวณขอบและมุมด้านนอกของผลึกและเป็นต้าแหน่งกัมมันต์ที่ส้าคัญในการเร่ง
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ปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชัน ดังนั นจึงเป็นสาเหตุส้าคัญที่ท้าให้ปริมาณเบสและผลได้ของ FAME 
ลดลงหลังจากผ่านการใช้งานแล้วในครั งแรก นอกจากนี เมื่อพิจารณาถึงการลดลงอัตราส่วนโดย 
โมลของ Sr/Ti หลังจากผ่านการใช้งานในครั งแรก พบว่าสอดคล้องกับการหายไปของ SrCl2 ที่เป็นวัฏ
ภาคเจือปน ซ่ึงอาจะเกิดจากการชะละลายในปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชัน และ/หรือในขณะล้าง
ด้วยเมทานอล 

อย่างไรก็ดี LMST-1 ที่ผ่านการใช้งานในครั งถัดไป มอัีตราส่วนโดยโมลของ Sr/Ti บนพื นผิวที่
ลดลงเพียงเล็กน้อย ซ่ึงเป็นไปได้ว่า Sr2+ ที่อยู่ภายในผลึกมีการยึดเหน่ียวอย่างแข็งแรงในวัฏภาคของ 
LaxSr1-xTiO3 แบบ cubic perovskite และเมื่อพิจารณาอัตราส่วนโดยโมลของ La/Ti บนพื นผิวของ 
LMST-1 ที่ผ่านการใช้งานในแต่ละครั ง พบว่ามีแนวโน้มคงที่ แสดงว่า La3+ มีการยึดเหน่ียวของพันธะ
อย่างแข็งแรงในโครงสร้างของ LaxSr1-xTiO3 ดังนั นอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr บนพื นผิวจึงเพ่ิม
สูงขึ น 
 
ตารางที่ 4.8 การวิเคราะห์องค์ประกอบธาตุของ LMST-1 ที่ผ่านการใช้งานแล้ว ซ่ึงวิเคราะห์ด้วย
เทคนิค WDX 

Number  
of run 

Sr/Ti La/Ti La/Sr 

Theoretical Synthesis Theoretical Synthesis Theoretical Synthesis 

Fresh 0.50 0.47 0.50 0.49 1.00 1.05 
1 0.50 0.34 0.50 0.50 1.00 1.46 
2 0.50 0.34 0.50 0.51 1.00 1.49 
3 0.50 0.35 0.50 0.49 1.00 1.42 
4 0.50 0.32 0.50 0.49 1.00 1.56 
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รูปที่ 4.20 รูปแบบ XRD ของ (a) LMST-1 ที่ยังไม่ผ่านการใช้งาน และ LMST-1 ที่ผ่านการใช้ซ ้า
จ้านวน (b) 1 (c) 2 (d) 3 (e) 4 และ (f) 5 ครั ง  
 

รูปที่ 4.21 แสดงลักษณะสัณฐานของผลึก LMST-1 ที่ผ่านการใช้ซ ้าจ้านวน 1 และ 4 ครั ง ซ่ึง
วิเคราะห์ด้วยเทคนิค FE-SEM พบว่า LMST-1 ที่ใช้งานซ ้าจ้านวน 1 ครั ง (รูปที่ 4.21A) ปรากฏ
อนุภาคที่มีขนาดผลึกในช่วง 25-50 นาโนเมตร ซ่ึงอนุภาคที่วัดได้มีขนาดใหญ่กว่า LMST-1 ที่ยังไม่
ผ่านการใช้งาน (15-20 นาโนเมตร) (รูปที่ 4.8F) ส้าหรับ LMST-1 ที่ผ่านการใช้งานจ้านวน 4 ครั ง  
(รูปที่ 4.21B) พบว่าอนุภาคมีการเกาะกลุ่มกันเพ่ิมมากขึ น ส่งผลให้ขนาดผลึกที่วัดได้มีค่าในช่วง 30-
60 นาโนเมตร ซ่ึงน่าจะเกิดจากการสะสมโมเลกุลของสารตั งต้นและ/หรือผลิตภัณฑ์ที่ไม่สามารถล้าง
ออกได้หมดด้วยเมทานอล สารอินทรีย์ที่ปกคลุมพื นที่ผิวของตัวเร่งปฏิกิริยา ส่งผลให้เกิดการเกาะกลุ่ม
กันของอนุภาค ดังนั นผู้วิจัยจึงน้า LMST-1 ที่ผ่านการใช้งานแล้วไปวิเคราะห์หาชนิดและปริมาณของ
สารอินทรีย์ที่ปกคลุมตัวเร่งปฏิกิริยาโดยใช้เทคนิค STA 
 

10 20 30 40 50 60 70 80

In
te

n
si

ty
 (

a.
u

.)

2theta (degree)

LaxSr1-xTiO3

SrCl2·2(H2O) 

(a)

(b)

(c)

(d)

(e)

(f)



 

 

91 

 
รูปที ่4.21 ภาพถ่าย FE-SEM (ก้าลังขยาย 150000 เท่า) ของตัวเร่งปฏิกิริยา LMST-1 ที่ผ่านการใช้
ซ ้าจ้านวน (A) 1 ครั ง และ (B) 4 ครั ง และผ่านการล้างด้วยเมทานอล 
 

รูปที่ 4.22 แสดงโปรไฟล์การสลายตัวทางความร้อนของ LMST-1 ที่ใช้ซ ้าจ้านวน 1 และ 4 
ครั ง รูปแบบการสูญเสียน ้าหนักที่เกิดขึ นสามารถแบ่งได้เป็น 4 ขั นตอน (ตารางที่ 4.9 ) ดังนี   
(1) การสูญเสียน ้าหนักในช่วงอุณหภูมิ 50-150 องศาเซลเซียส เป็นการระเหยของความชื นที่ดูดซับบน
พื นผิวของวัสดุ (2) การสูญเสียน ้าหนักในช่วงอุณหภูมิ 170-190 องศาเซลเซียส เป็นการสลายตัวของ
กลีเซอรอล โดยการสูญเสียน ้าหนักช่วงนี มีแนวโน้มเพ่ิมมากขึ น เมื่อเพ่ิมจ้านวนครั งในการใช้ซ ้าจาก  
1 เป็น 4 ครั ง (1.0 เป็น 2.2 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก ตามล้าดับ) (3) การสูญเสียน ้าหนักในช่วงอุณหภูมิ 
290-450 องศาเซลเซียส เป็นการสลายตัวของ FAME (C16-C18) บนผิวของตัวเร่งปฏิกิริยา  
(4) การสูญเสียน ้าหนักในช่วงสุดท้ายที่อุณหภูมิ 680-740 องศาเซลเซียส เป็นการสลายตัวของ
สารประกอบไฮดรอกซิล (dehydroxylation) และคาร์บอเนต (decarbonation) ซ่ึงเกิดจากการดูด
ซับน ้าและแก๊สคาร์บอนไดออกไซด์ที่ได้จากการสลายตัวของสารอินทรีย์ [54] 

จากผลการวิเคราะห์ด้วยเทคนิค FE-SEM และ STA สรุปได้ว่า การสะสมของกลีเซอรอลและ 
FAME ที่ปกคลุมบนพื นผิวของตัวเร่งปฏิกิริยา ท้าให้ต้าแหน่งกัมมันต์ที่ถูกปกคลุมด้วยสารอินทรีย์นั น
ใช้เร่งปฏิกิริยาต่อไม่ได้ และยังขัดขวางการแพร่ของไตรกลีเซอไรด์และเมทานอลที่จะเข้าท้าปฏิกิริยา
กับต้าแหน่งกัมมันต์ ดังนั นจึงเป็นสาเหตุส้าคัญที่ท้าให้ปริมาณเบสและผลได้ของ FAME ลดลง 
หลังจากเพ่ิมจ้านวนครั งในการใช้งานจาก 1 เป็น 4 ครั ง 
 
  

(A) (B)
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รูปที่ 4.22 โปรไฟล์การสลายตัวทางความร้อนของ LMST-1 ที่ผ่านการใช้ซ ้าจ้านวน (A) 1 ครั ง และ 
(B) 4 ครั ง  
 
ตารางที ่4.9 ช่วงอุณหภูมิการสลายตัวทางความร้อนและการสูญเสียน ้าหนักของ LMST-1 ที่ผ่านการ
ใช้ซ ้าจ้านวน 1 และ 4 ครั ง ซ่ึงวิเคราะห์ด้วยเทคนิค STA  

Temperature (°C) Assignment 
Weight loss (wt.%) 

1st run 4th run 

Stage 1: 50-150 Moisture evaporation 0.5 0.6 

Stage 2: 170-190 Decomposition of glycerol 1.0 2.2 

Stage 3: 270-410 Decomposition of FAME 4.4 4.5 

Stage 4: 680-740 Dehydroxylation & decarbonation 1.6 1.4 

 
4.4 การฟ ืน้ฟสูภาพของตวัเรง่ปฏกิริยิา LMST-1 ที่ผ่านการใชง้านแลว้ดว้ยการเผา 

จากการวิเคราะห์การสลายตัวทางความร้อนของตัวเร่งปฏิกิริยา LMST-1 ที่ผ่านการใช้ซ ้า
จ้านวน 1 และ 4 ครั ง (รูปที่ 4.22) ท้าให้ทราบว่ามีกลีเซอรอลและ FAME ตกค้างอยู่ในตัวเร่งปฏิกิริยา 
ดังนั นผู้วิจัยจึงมีแนวคิดที่จะฟ้ืนฟูสภาพตัวเร่งปฏิกิริยา LMST-1 ที่ผ่านการใช้ซ ้าจ้านวน 4 ครั ง ด้วย
วิธีการเผาเพ่ือก้าจัดสารอินทรีย์ออกจากตัวเร่งปฏิกิริยา ตารางที่ 4.10 แสดงปริมาณเบสที่วัดด้วย
เทคนิค Hammett indicator และผลได้ของ FAME จากปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชัน โดยใช้
ตัวเร่งปฏิกิริยา LMST-1 ที่ผ่านการใช้ซ ้าจ้านวน 4 ครั ง และผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 350 450 และ 
600 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง ซ่ึงอุณหภูมิในช่วงนี สอดคล้องกับการสลายตัวของกลีเซอรอล
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และ FAME ตามล้าดับ จากผลการวิเคราะห์ปริมาณเบสของตัวเร่งปฏิกิริยา LMST-1 ที่อุณหภูมิใน
การเผาเป็น 350 และ 450 องศาเซลเซียส พบว่ามีแนวโน้มเพ่ิมขึ นเป็น 0.48 และ 0.52 มิลลิโมลต่อ
กรัม ตามล้าดับ ขณะที่ผลได้ของ FAME มีแนวโน้มเพ่ิมขึ นเพียงเล็กน้อยจาก 84.2 เป็น 85.6 และ 
88.7 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนักตามล้าดับ ดังนั นผู้วิจัยจึงเลือกอุณหภูมิในการเผาที่สูงขึ นเป็น 600 องศา
เซลเซียส ซ่ึงเป็นอุณหภูมิเดียวกับการเกิดผลึกของ LaxSr1-xTiO3 เพ่ือป้องกันการแปรสภาพของผลึก 
LaxSr1-xTiO3 ไปเป็นวัฏภาคอ่ืน จากผลการทดลองพบว่าเมื่อเพ่ิมอุณหภูมิในการเผาเป็น 600 องศา
เซลเซียส ผลได้ของ FAME มีแนวโน้มเพ่ิมขึ นเป็น 90.1 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก และปริมาณเบสที่
เพ่ิม ขึ นเป็น 0.54 มิลลิโมลต่อกรัม นอกจากนี เมื่ อพิจารณาโครงสร้ างของตัว เร่ งป ฏิกิริยา  
LMST-1 ที่ผ่านการใช้ซ ้าจ้านวน 4 ครั ง และผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 350 450 และ 600 องศาเซลเซียส 
เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง ซ่ึงวิเคราะห์ด้วยเทคนิค XRD (รูปที่ 4.23) พบว่าความเข้มพีคของวัฏภาค LaxSr1-

xTiO3 มีแนวโน้มเพ่ิมสูงขึ น เมื่อเพ่ิมอุณหภูมิในการเผาเท่ากับ 600 องศาเซลเซียส ซ่ึงชี ให้เห็นถึงระดับ
ความเป็นผลึกที่เพ่ิมสูงขึ น ดังนั นการเพ่ิมขึ นของปริมาณเบสและผลได้ของ FAME เป็นข้อพิสูจน์ได้ว่า
กลีเซอรอลและ FAME ที่ปกคลุมพื นผิวตัวเร่งปฏิกิริยานั นเกิดการสลายตัวและหลุดออกจาก
ต้าแหน่งกัมมันต์ 

การเพ่ิมขึ นของผลได้ของ FAME ยังถือว่าไม่มากนัก เมื่อเทียบกับตัวเร่งปฏิกิริยา LMST-1 ที่
ไม่ผ่านการใช้งาน เน่ืองจากการเผาที่อุณหภูมิมากกว่า 350 องศาเซลเซียสในภาวะอากาศ ส่งผลเพียง
ท้าให้กลีเซอรอลและ FAME สลายตัวไปเท่านั น แต่ยังคงปรากฏสารประกอบไฮดรอกซิลและ
คาร์บอเนตที่ดูดซับเชิงเคมีบนผิวของตัวเร่งปฏิกิริยาที่ได้ ซ่ึงเกิดจากการดูดซับน ้า และแก๊ส
คาร์บอนไดออกไซด์ที่เกิดจากการเผาไหม้ของสารประกอบอินทรีย์ โดยทั่วไปการก้าจัดสารประกอบ
โลหะคาร์บอเนต จ้าเป็นต้องเผาที่อุณหภูมิสูงมากกว่า 600 องศาเซลเซียสในภาวะอากาศ ซ่ึงการเผา
ที่อุณหภูมิสูงจะท้าให้เกิดซินเทอริงของวัฏภาคโลหะกัมมันต์ และท้าให้โครงสร้างรูพรุนแบบมีโซ 
เกิดการเสียรูปหรือยุบตัวลง ดังนั นการควบคุมการเผาไหม้โดยการเผาในภาวะที่มีการป้อนอากาศให้
ไหลอย่างต่อเน่ือง เพ่ือให้กลีเซอรอลและ FAME ที่ตกค้างบนผิวของตัวเร่งปฏิกิริยาเกิดการสลายตัว
แบบค่อยเป็นค่อยไป อีกทั งช่วยป้องกันการเกิดสารประกอบไฮดรอกซิลและคาร์บอเนตในขณะการ
เผาได้ 
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ตารางที ่4.10 ปริมาณเบสวัดด้วยเทคนิค Hammett titration และผลได้ของ FAME จากปฏิกิริยา 
ทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปาล์มและเมทานอล โดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา LMST-1 ที่ผ่านการใช้
ซ ้าจ้านวน 4 ครั ง และผ่านการเผาที่อุณหภูมิต่างๆ 

Catalyst 
Total basicity 

(mmol g-1) 
FAME yield (wt. %) 

Fresh LMST-1 0.59 97.6 

Spent LMST-1a (without calcination) 0.46 84.2 

Spent LMST-1a (calcination at 350°C) 0.48 85.6 

Spent LMST-1a (calcination at 450°C) 0.52 88.7 

Spent LMST-1a (calcination at 600°C) 0.54 90.1 
a LMST-1 catalyst reused 4 times 
 

 
รูปที่ 4.23 รูปแบบ XRD ของ (a) LMST-1 ที่ยังไม่ผ่านการใช้งาน และ LMST-1 ที่ผ่านการใช้ซ ้า
จ้านวน 4 ครั ง โดย (b) ยังไม่ผ่านการเผา และผ่านการเผาที่อุณหภูมิ (c) 350 (d) 450 และ (e) 600 
องศาเซลเซียส 
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บทที่ 5 
สรุปผลการวิจัยและข้อเสนอแนะ 

5.1 สรปุผลการวจิยั 

งานวิจัยนี ศึกษาการสังเคราะห์สตรอนเทียมไททาเนตเจือด้วยแลนทานัมที่มีโครงสร้างแบบมี
โซ (LMSTs) ด้วยวิธีเผาไหม้โซลเจล โดยการใช้กรดซิตริกท้าหน้าที่เป็นสารเชิงซ้อน และ Pluronic 
P123 ท้าหน้าที่เป็นสารก่อโครงสร้าง จากนั นประยุกต์วัสดุ MST และ LMSTs เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา 
วิวิธพันธุ์ชนิดเบสในการสังเคราะห์ FAME ผ่านปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปาล์มกับ 
เมทานอล จากผลการศึกษาวิจัยสามารถสรุปผลได้ดังนี  

1. การเติมกรดซิตริกช่วยเพ่ิมการกระจายตัวและความเป็นเนื อเดียวกันของวัฏภาคโลหะ 
ผ่านอันตรกิริยาของไอออนโลหะกับกรดซิตริกในรูปของโลหะซิเทรตเชิงซ้อน ซ่ึงช่วย
ควบคุมปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสและการควบแน่นของสารตั งต้นโลหะ อีกทั งยังมีส่วนส้าคัญ
ในการเพ่ิมความบริสุทธิ์และสมบัติความเป็นผลึกของวัฏภาค SrTiO3 และ LaxSr1−xTiO3 
ในวัสดุ MST และ LMSTs ตามล้าดับ 

2. การแทนที่ของ La3+ กับ Sr2+ ในผลึก SrTiO3 ท้าให้เกิดวัฏภาค LaxSr1-xTiO3 แบบ cubic 
perovskite และไม่ปรากฏวัฏภาคของแลนทานัมในรูปสารประกอบชนิดอ่ืน แสดงให้
เห็นว่าแลนทานัมที่เติมลงไปกระจายตัวในผลึก SrTiO3 ได้เป็นอย่างดี อย่างไรก็ดีการเพ่ิม
อัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr ส่งผลให้ความเป็นผลึก ระยะระหว่างระนาบ ขนาดเซลล์
หน่วย และขนาดผลึกมีแนวโน้มลดลง 

3. MST และ LMSTs เป็นวัสดุที่มีรูพรุนแบบมีโซ (mesoporous materials) ซ่ึงเป็นผล
จากการเติม Pluronic P123 ที่แปรสภาพเป็นกากคาร์บอนผ่านกระบวนการคาร์บอไน
เซชันในขั นตอนการเผา เน่ืองจากกากคาร์บอนมีเสถียรภาพทางความร้อนสูงจึงท้าหน้าที่
เป็นแม่แบบอย่างแข็งที่สามารถป้องกันการยุบตัวของรูพรุนในระหว่างการเกิดผลึก 
cubic perovskite ที่อุณหภูมิสูง นอกจากนี การเพ่ิมอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr ส่งผล
ให้พื นที่ผิวเพ่ิมมากขึ น แต่ขนาดรูพรุนเฉล่ียมีแนวโน้มลดลง 

4. การวิเคราะห์สภาพเบสของวัสดุ MST และ LMSTs ด้วยเทคนิค CO2-TPD พบว่าการ
เพ่ิมอัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr จาก 0 ถึง 1 ส่งผลให้ปริมาณเบสแก่ชนิดออกซิเจน
ไอออน (O2-) เพ่ิมสูงขึ นอย่างเห็นได้ชัด ขณะที่ปริมาณต้าแหน่งเบสอ่อนมีแนวโน้มลดลง 
ซ่ึงเบสแก่ชนิดออกซิเจนไอออน (O2-) เป็นต้าแหน่งกัมมันต์ที่ส้าคัญของตัวเร่งปฏิกิริยา
วิวิธพันธุช์นิดเบสในการท้าทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของไตรกลีเซอไรด์และแอลกอฮอล์ 



 

 

96 

5. การสังเคราะห์ FAME ผ่านทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามันปาล์มกับเมทานอล โดยใช้ 
MST และ LMSTs เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ชนิดเบส พบว่าการเพ่ิมอัตราส่วนโดย 
โมลของ La/Sr ส่งผลให้ผลได้ของ FAME เพ่ิมสูงขึ นอย่างชัดเจน ซ่ึงแปรผันตรงกับการ
เพ่ิมขึ นของพื นที่ผิวจ้าเพาะและปริมาณเบสชนิดออกซิเจนไอออน (O2-) LMST-1 เป็น
ตัวเร่งปฏิกิริยาที่เหมาะสมโดยให้ผลได้ของ FAME สูงที่สุดเท่ากับ 97.6 เปอร์เซ็นต์โดย
น ้าหนัก ภายใต้ภาวะที่เหมาะสมส้าหรับการสังเคราะห์ FAME คือ อัตราส่วนโดยโมลของ
เมทานอลต่อน ้ามัน 20:1 ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 10 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก เวลาในการ
ท้าปฏิกิริยา 3 ช่ัวโมง และอุณหภูมิในการท้าปฏิกิริยา 170 องศาเซลเซียส 

6. ตัวเร่งปฏิกิริยา LMST-1 ที่ผ่านการใช้งานแล้ว มีปริมาณเบสที่วัดด้วยเทคนิค Hammett 
indicator และให้ผลได้ของ FAME ต่้าลง เมื่อใช้ซ ้าในทรานส์เอสเทอริฟิเคชันของน ้ามัน
ปาล์มกับเมทานอล การใช้ซ ้าของ LMST-1 มีขีดจ้ากัดจ้านวน 3 ครั ง เน่ืองจากผลได้ของ 
FAME ลดลงมากกว่า 10 เปอร์เซ็นต์ ซ่ึงสาเหตุของการเส่ือมสภาพของตัวเร่งปฏิกิริยา 
LMST-1 สามารถสรุปได้ 2 สาเหตุ ดังนี  (1) การชะละลายออกบางส่วนของ Sr2+ ที่อยู่
ในรูป Sr-O และ Sr-O-Sr ซ่ึงเป็นต้าแหน่งกัมมันต์ จึงส่งผลให้ปริมาณต้าแหน่งกัมมันต์
ลดลง และ (2) การสะสมของกลีเซอรอลและ FAME บนพื นผิวและภายในรูพรุนของ
ตัวเร่งปฏิกิริยา ซ่ึงขัดขวางการแพร่ของสารตั งต้นที่จะเข้าท้าปฏิกิริยาบนต้าแหน่ง 
กัมมันต์ 

5.2 ข้อเสนอแนะ 

1. ศึกษาผลของอัตราส่วนโดยโมลของกรดซิตริกต่อโลหะรวมที่มีต่อความเป็นผลึกและ
ความบริสุทธิ์ของวัสดุ LMSTs ที่สังเคราะห์ได้ 

2. ศึกษาสภาพกรดของวัสดุ LMST-1 เน่ืองจากภายในโครงสร้างผลึกประกอบด้วย TiO2 ที่
มีสภาพกรดแบบลิวอิส (Lewis acidity) ซ่ึงอาจท้าให้ MST และ LMSTs มีสมบัติทั งกรด
และเบส จึงสามารถเร่งปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชันและเอสเทอริฟิเคชันพร้อมกัน 
นอกจากนี ยังอาจน้ามาใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ์ในการสังเคราะห์ FAME จาก
วัตถุดิบน ้ามันที่มีกรดไขมันอิสระสูง (free fatty acid) 

3. ศึกษาการฟ้ืนฟูสภาพของตัวเร่งปฏิกิริยา LMST-1 โดยการเผาในภาวะที่มีการป้อน
อากาศอย่างต่อเน่ือง เพ่ือให้กลีเซอรอลและ FAME ที่ตกค้างบนผิวของตัวเร่งปฏิกิริยา
เกิดการสลายตัวแบบค่อยเป็นค่อยไป และลดการแปรสภาพของโครงสร้างผลึก cubic 
perovskite ไปเป็นวัฏภาคอ่ืน เช่น โลหะไฮดรอกไซด์และคาร์บอเนต ซ่ึงส่งผลให้ 
กัมมันตภาพในการเร่งปฏิกิริยาลดลง
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ภาคผนวก ก 

การค  านวณปรมิาณสารเคมสี าหรบัเตรยีมสตรอนเทียมไททาเนตเจือด้วยแลนทานัม  
 
ก1 การค  านวณน้ าหนกัสารตัง้ตน้โลหะส าหรบัเตรยีมสตรอนเทยีมไททาเนตเจอืดว้ยแลนทานมั
(LMSTs) 

ตารางที่ ก1 มวลโมเลกุลของสารตั งต้นโลหะส้าหรับการเตรียม LMSTs 

Chemical Molecular weight (g mol-1) 

Sr(NO3)2 211.63 
Ti(OC4H9)4 340.32 

La(NO3)3.6H2O 433.01 

 
ตัวอย่างการเตรียมวัสดุ LMSTs ที่อัตราส่วนโดยโมลของ La/Sr เท่ากับ 1 
ก้าหนดอัตราส่วนโดยโมลของ (La+Sr)/Ti เท่ากับ (0.5+0.5) ต่อ 1 

ถ้าต้องการ Ti4+ เท่ากับ 1 โมล ต้องใช้ Ti(OC4H9)4 เท่ากับ 1 โมล 
ดังนั นต้องการ Ti4+  0.01 โมล ต้องใช้ Ti(OC4H9)4 0.01 โมล 
โดยที่ Ti(OC4H9)4 0.01 โมล คิดเป็น 0.01 × 340.32 มีค่าเท่ากับ 3.4032 กรัม 

 
ถ้าต้องการ Sr2+ เท่ากับ 0.5 โมล ต้องใช้ Sr(NO3)2 เท่ากับ 0.5 โมล 
ดังนั นต้องการ Sr2+  0.005 โมล ต้องใช้ Sr(NO3)2 0.005 โมล  
โดยที่ Sr(NO3)2 0.005 โมล คิดเป็น 0.005 × 211.63  มีค่าเท่ากับ 1.0582 กรัม 

 
ถ้าต้องการ La3+ เท่ากับ 0.5 โมล ต้องใช้ La(NO3)3.6H2O เท่ากับ 0.5 โมล 
ดังนั นต้องการ La3+  0.005 โมล ต้องใช้ La(NO3)3.6H2O 0.005 โมล 
โดยที่ La(NO3)3.6H2O 0.005 โมล คิดเป็น 0.005 × 433.01 มีค่าเท่ากับ 2.1651 กรัม 
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ภาคผนวก ข 

การค  านวณปรมิาณกรดเบนโซอกิส าหรบัการวิเคราะห ์ปริมาณเบสของ LMSTs ด้วย
เทคนิค Hammett indicator 

 
ข1. การค  านวณน้ าหนกักรดเบนโซอกิ 
ตัวอย่างการเตรียมสารละลายกรดเบนโซอิกในเมทานอลที่มีความเข้มข้นเท่ากับ 0.01 โมลต่อลิตร 
ก้าหนดให้ มวลโมเลกุลของกรดเบนโซอิก เท่ากับ 122.12 กรัมต่อโมล 

ถ้าสารละลายปริมาตร เท่ากับ 1000 มิลลิลิตร มีกรดเบนโซอิกเท่ากับ 0.01 โมล 
ต้องการเตรียมสารละลายปรมิาตร เท่ากับ 250 มิลลิลิตร มีกรดเบนโซอิก เท่ากับ 
0.0025 โมล 
ดังนั นกรดเบนโซอิก 0.025 โมล คิดเป็น 0.025 × 122.12 เท่ากับ 0.3053 กรัม 

ดังนั นการเตรียมสารละลายกรดเบนโซอิกในเมทานอลที่มีความเข้มข้นเท่ากับ 0.01 โมลต่อ
ลิตร สามารถท้าได้โดยช่ังกรดเบนโซอิก ปริมาณ 0.3053 กรัม ละลายกับเมทานอลแอนไฮดรัส ใน
ขวดปรับปริมาตรขนาด 250 มิลลิลิตร เขย่าให้สารละลายเป็นเนื อเดียวกัน 
 
ข.2 การค  านวณปรมิาณเบสของ LMSTs 

ทดสอบหาปริมาณเบสโดยการไทเทรตกับสารละลายกรดเบนโซอิก สังเกตสีของ LMSTs 
เปล่ียนจากสีชมพูเป็นสีขาว ซ่ึงแสดงว่าเป็นจุดสะเทิน บันทึกปริมาตรสารละลายกรดเบนโซอิกที่ใช้ 

 
ยกตัวอย่างปริมาตรสารละลายกรดเบนโซอิกที่ใช้ เท่ากับ 6.0 มิลลิลิตร  

สารละลายกรดเบนโซอิก 250 มิลลิลิตร มีกรดเบนโซอิก เท่ากับ 0.0025 โมล 
ใช้สารละลายกรดเบนโซอิก 6.0 มิลลิลิตร มีกรดเบนโซอิกเท่ากับ 6.0 × 10-5 โมล 

 
ก้าหนดให้ปริมาณ LMSTs ที่ใช้ทดสอบ เท่ากับ 0.1 กรัม 

ปริมาณ LMSTs ที่ใช้ทดสอบ เท่ากับ 0.1 กรัม ใช้กรดเบนโซอิก เท่ากับ 6.0 × 10-5 โมล 
ถ้าปริมาณ LMSTs ที่ใช้ทดสอบ เท่ากับ 1 กรัม ใช้กรดเบนโซอิก เท่ากับ 6.0 × 10-4 โมล 

 
ดังนั นปริมาณกรดเบนโซอิกที่ใช้แปรผันตรงกับปริมาณเบสของ LMSTs ดังนั นปริมาณเบส

ของ LMSTs เท่ากับ 6.0 × 10-4 โมลต่อกรัม หรือ 0.6 มิลลิโมลต่อกรัม 
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ภาคผนวก ค 

การค  านวณปริมาณสารเคมีส าหรับการสังเคราะห ์เมทิลเอสเทอร์ของกรดไขมัน 
 
ตารางที ่ค1 องค์ประกอบของน ้ามันปาล์มกล่ันบรสุิทธิ์ 

Composition Fatty composition (wt. %) Molecular weight (g mol-1) 

Lauric acid (C12:0) 0.3 200.32 

Myristic acid (C14:0) 1.0 228.37 

Palmitic acid (C16:0) 40.0 256.42 

Stearic acid (C18:0) 4.0 284.48 

Oleic acid (C18:1) 44.1 282.46 

Linoleic acid (C18:2) 10.6 280.45 

Total  100 854.37 

 
ค1. การค  านวณอตัราสว่นโดยโมลของเมทานอลตอ่น้ ามนัปาลม์ 

ก้าหนดให้ น ้าหนักโมเลกุลของน ้ามันปาล์มกล่ันบริสุทธิ์ เท่ากับ 854.37 กรัมต่อโมล 
น ้าหนักโมเลกุลของเมทานอล เท่ากับ 32.04 กรัมต่อโมล 

ยกตัวอย่างอัตราส่วนโดยโมลของเมทานอลต่อน ้ามัน เท่ากับ 20 ต่อ 1 
ถ้าน ้าหนักของน ้ามัน 854.37 กรัม คิดเป็นจ้านวนโมล เท่ากับ 1 โมล 
ดังนั นน ้าหนักของน ้ามัน เท่ากับ 10 กรัม คิดเป็นจ้านวนโมล เท่ากับ 0.0117 โมล 

จากนั นน้าจ้านวนโมลของน ้ามันมาค้านวณจ้านวนโมลและน ้าหนักของเมทานอลที่ใช้ 
ถ้าจ้านวนโมลของน ้ามัน เท่ากับ 1 โมล ต้องใช้เมทานอล เท่ากับ 20 โมล 
ดังนั นจ้านวนโมลของน ้ามัน เท่ากับ 0.0117 โมล ต้องใช้เมทานอล เท่ากับ 0.234 โมล 
น ้าหนักเมทานอลที่ใช้ในการทดสอบ คิดเป็น 0.234 × 32.04 มีค่าเท่ากับ 7.50 กรัม 
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ค2 การค  านวณปรมิาณตวัเรง่ปฏกิริยิาส าหรบัทรานสเ์อสเทอรฟิเิคชนั 
ยกตัวอย่างปริมาณตวัเร่งปฏิกิริยาเท่ากับ 10 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนักของน ้ามัน  

ถ้าน ้าหนักของน ้ามันปาล์ม เท่ากับ 100 กรัม คิดเป็น น ้าหนักตัวเร่งปฏิกิริยาเท่ากับ 10 กรัม 
ดังนั นน ้าหนักของน ้ามันปาล์ม เท่ากับ 10 กรัม คิดเป็น น ้าหนักตัวเร่งปฏิกิริยาเท่ากับ 1 กรัม 
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ภาคผนวก ง 

การค  านวณผลได้ของเมทิลเอสเทอร์ของกรดไขมัน 
 
ง1 โครมาโทแกรมของผลิตภ ัณฑ์ FAME 
 

 
 
รูปที่ ง1 ตัวอย่างโครมาโทแกรมของผลิตภัณฑ์ FAME ที่วิเคราะห์ได้จากเครื่องแก๊สโครมาโทกราฟ 
ย่ีห้อ Shimadzu รุ่น GC 14A 
 

การวิเคราะห์องค์ประกอบและปริมาณของ FAME ใช้วิธีการค้านวณเทียบกับสารมาตรฐาน 
(internal standard method) ซ่ึงสารที่น้ามาใช้เป็นสารมาตรฐานในงานวิจัยนี คือ เมทิลเฮปตะเดคา
โนเอต และใช้ตัวท้าละลายเป็นนอร์มัลเฮปเทน ตามมาตรฐาน EN 14103 

โดยทั่วไปร้อยละผลได้ของ FAME สามารถค้านวณได้จากปริมาณของผลิตภัณฑ์ที่เกิดขึ นจริง
เทียบกับปริมาณของผลิตภัณฑ์ที่เกิดขึ นตามทฤษฎี แต่จากการศึกษางานวิจัยที่ผ่านมาพบว่าการ
เปล่ียนของไตรกลีเซอไรด์ (Triglyceride conversion) มีค่ามากกว่า 30 เปอร์เซ็นต์ ซ่ึงมีความเป็นไป
ได้ว่าปริมาณผลิตภัณฑ์ที่เกิดขึ น จะมีค่าเทียบเท่ากับการเปล่ียนของไตรกลีเซอไรด์ที่เกิดปฏิกิริยา 
ดังนั นร้อยละผลได้ของ FAME จึงมีค่าใกล้เคียงหรือเทียบเท่ากับปริมาณ FAME (FAME content) 
[57] 
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ง2 การค  านวณผลได้ของ FAME 
ตารางที่ ง1 องค์ประกอบของและพื นที่ใต้พีคของ FAME 

Composition Area 

Methyl palmitate (C16) 238508 
Methyl heptadecanoate (C17:0) 574310 
Methyl linoleate (C18:2) 19410 
Methyl oleate (C18:1) 212170 
Methyl stearate (C18:0) 59821 

 
ผลได้ของ FAME สามารถค้านวณได้จากสมการดังนี  

ผลได้ของ FAME=
ผลรวมพื นที่ใตพี้คของ FAME ×น ้าหนักเมทิลเฮปตะเดคาโนเอต

พื นที่ใตพี้คของเมทิลเฮปตะเดคาโนเอต × น ้าหนักของผลิตภัณฑ์ตัวอย่าง
×100 

 
ผลรวมพื นที่ใต้พีคของ FAME คิดเป็น 238508 + 19410 + 212170 + 59821 เท่ากับ 
529909 
ผลรวมพื นที่ใต้พีคของเมทิลเฮปตะเดคาโนเอต เท่ากับ 574310 
น ้าหนักของผลิตภัณฑ์ตัวอย่าง เท่ากับ 0.0248 กรัม 
น ้าหนักของเมทิลเฮปคะเดคาโนเอต เท่ากับ 0.0263 กรัม 

 

ผลได้ของ FAME =
529909 × 0.0263

574310 × 0.0248
×100 = 97.6 เปอร์เซ็นโดยน ้าหนัก  

 
ง3 การค  านวณอัตราการเก ิดปฏ ิก ิร ิยาทรานส์เอสเทอริฟ ิเคชัน  

อัตราการเกิดปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชัน สามารถค้านวณได้จากสมการดังนี  

อัตราการเกิดปฏิกิริยา = 
น ้าหนักของ FAME

น ้าหนักตัวเร่งปฏิกิริยา × เวลาที่ใช้ในการท้าปฏิกิริยา
 

น ้าหนักของ FAME สามารถค้านวณจาก 
ก้าหนดให้ ผลได้ของ FAME เท่ากับ 52.5 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก 

น ้าหนักของน ้ามันปาล์มหรือไตรกลีเซอไรด์ เท่ากับ 10 กรัม 
น ้าหนักตัวเร่งปฏิกิริยา เท่ากับ 1 กรัม 
เวลาที่ใช้ในการเกิดปฏิกิริยา เท่ากับ 1 ช่ัวโมง 
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ถ้าไตรกลีเซอไรด์ 100 กรัม ถูกเปล่ียนเป็น FAME เท่ากับ 52.50 กรัม 
ดังนั นไตรกลีเซอไรด์ 10 กรัม ถูกเปล่ียนเป็น FAME เท่ากับ 5.25 กรัม 

 

อัตราการเกิดปฏิกิริยา = 
5.25 

1 × 1
= 5.25 กรัมFAME กรัม-1

catalystช่ัวโมง-1  

 
ง4 การค  านวณอัตราการลดลงของผลได้ FAME ผ่านปฏ ิก ิร ิยาทรานส์เอสเทอริฟ ิเคชัน 

อัตราการลดลงของผลได้ FAME สามารถค้านวณได้จากสมการดังนี  

อัตราการลดลงของผลได้ FAME= 
ผลได้ FAME เริ่มต้น - ผลได ้FAME ทีเ่ปล่ียนไป

ผลได้ของ FAME เริ่มตน้
 ×100 

 
ก้าหนดให้ ผลได้ของ FAME เริ่มต้นเท่ากับ 97.6 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก 

ผลได้ของ FAME ที่เปล่ียนไปเท่ากับ 92.9 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก 
 

อัตราการลดลงของผลได ้FAME= 
97.6 - 92.9 

97.6 
 × 100 = 4.8 เปอร์เซ็นต์โดยน ้าหนัก 
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นายพลเทพ ศักดิ์พาณิชย์ เกิดวันที่ 22 ธันวาคม พ.ศ. 2531 ที่จังหวัดกรุงเทพมหานคร 
ส้าเร็จการศึกษาระดับปริญญาตรีหลักสูตรวิทยาศาสตรบัณฑิต สาขาวิชาเคมีอุตสาหกรรม จาก
คณะวิทยาศาสตร์ประยุกต์ มหาวิทยาลัยเทคโนโลยีพระจอมเกล้าพระนครเหนือ ปีการศึกษา 
2553 และส้าเร็จการศึกษาระดับปริญญาโทหลักสูตรวิทยาศาสตรมหาบัณฑิต สาขาวิชาเคมี
เทคนิค จากคณะวิทยาศาสตร์ จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย ปีการศึกษา 2558 และได้มีโอกาส
น้าเสนอผลงานวิชาการที่งานประชุมวิชาการระดับนานาชาติทั งหมด 2 งาน ได้แก่  

(1) Alternative Energy in Developing Countries and Emerging Economies 
2015 (AEDCEE2015) วันที่ 28-29 พฤษภาคม พ.ศ. 2558 ช่ือผลงานที่น้าเสนอคือ Lanthanum 
doped strontium titanates for transesterification of palm oil to fatty acid methyl 
esters 

(2) Pure and Applied Chemistry International Conference 2 0 1 6 
(PACCON2016) วันที่ 9-11 กุมภาพันธ์ 2559 ช่ือผลงานที่น้าเสนอคือ Lanthanum-doped 
mesostructured strontium titanates synthesized via sol-gel combustion route using 
citric acid as complexing agent 

นอกจากนี  ผลงานวิจัยยังได้รับการตีพิมพ์ในวารสารวิชาการระดับนานาชาติ Materials 
Chemistry and Physics ช่ือผลงานวิจัยคือ Lanthanum-doped mesostructured strontium 
titanates synthesized via sol–gel combustion route using citric acid as complexing 

agent 
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