
อปุกรณแ์ละวธิดีำเนนิการวจิยั

4.1 เคมีภัณฑ์

- ไอโซออกเทน ( CgHia ) มีความบริสุทธระดับห้องปฏิบ้ติการ จากบ'รษัท Ajax chemicals, 
Australia.

- เตตระเอทอกรีเซเลน ( TEOS, (C2H50 )4Si ) มีความบ่ร*5ทธ 98% 1 โซเดียมบิล (2-เอทิล-เฮกซล)ชัล 
โฟชักสิเนท ( AOT ) มีความบริลุทธิ้ 98% และเจลาติน ชนิด A 300 Bloom จากบริษัท Aldrich 
chemicals company, USA.

- กรดไฮโดรคลอริก ( HCI ) 35.4% จากบริษัท BDH, England.
- แอมโมเนียมไฮดรอกไซด์( NH4OH ) 30% จากบริษัท Carlo Erba, Italy.
- เรชิมิกเมนทอล ( (±)menthol ) มีความบริสุทธิประมาณ 99%, เฮกทิลอะชิเตต (CH3C 02 

(CH^gCH-j) มีความบริลุทธประมาณ 99% จากบริษัท Aldrich chemicals company, USA.

4.2 อุปกรณ์หีใชํในการทดลอง

- กล้องจุลทัศน์อเล็กตรอนแบบส่องกราด(เทคนิค SEM) รุ่น JSM จากบริษัท Jeols, Japan
- เครื่องฉาบทอง รุ่นรCD 040 จากบริษัท Balzers
- เครื่องวัดพ้ืนท่ีผิวของลาร รุ่น FlowSorb II 2300 จากบริษัท Micromentics
- นิวเคลียร์แมกเนติกเรโซแนนร่โสเปกโทรสโกปี ( เทคนิคMAS^SiNMR ) รุ่น DPX-300 จากบริษัท 

Brukes, Switzerland.
- เครื่องวัดความเปีนกรด-ด่าง รุ่น MP220 จากบริษัท Mettler Toledo, Germany.
- เครื่องกวนแบบแม่เหล็ก จากบริษัท Ika Labortechnik, Germany.
- อ่างนํ้าควบคุมอุณหภูมิ รุ่น TE-8J จากบริษัท Techne, England.

ดู้อบจากบริษัท Memmert, Germany.
- เคร่ืองปฏิกรณ์แบบถังกวนที่มีขนาดดังแสดงในรูปที่ 4.1
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4.3 การศึกษาหาภาวะทีเหมาะสมในการสังเคราะห์ว ัสดุอ ิส ิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิต

4.3.1 การศึกษาอิทธิพลของค่าความเป็นกรด-ด่างทีเหมาะสมในการสังเคราะห์วัสด  ุ
อิส ิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิต

เตรียมสา?ละลายของ AOT ในไอโซออกเทน 250 มิลลิโมลาร์ โดยใส่ AOT 1.111 
กรัม ในไอโซออกเทน 10 มิลสิลิตร แล้วใส่สารละลายกรดไฮโดรคลอริกเข้มข้น 0.1 โมลาร์ เพื่อใช้เป็น 
ตัวเร่งปฏิกิริยาในกระบวนกา?โซล-เจลของ TEOS เป็นปริมาตร 1.35 มิลสิลิตร เพ่ือให้อัตราส่วนเชิง 
โมลของนํ้าต่อ AOT (พ0) คงท่ีท่ี 30 ผสมให้เข้ากันด้วยเครื่องกวนแบบแม่เหล็ก จนกระท่ังได้สาร 
ละลายไมโครอิมัลชันซึ่งมีลักษณะใสและเป็นเนื้อเดียวจากนั้นจึงเติมเจลาตินลงไปในปริมาณพอ 
เหมาะ(1 .7 ถึง 14 %โดยนั้าหนักต่อปริมาตร)กวนให้เข้ากันที่อุณหภูมิ 5 0 องศาเซลเซียสให้ความร้อน 
จนกระทั่งสารละลายหนืดมากและเป็นเนื้อเดียวกัน กวนให้เย็นตัวลงที่อุณหภูมิห้อง เมื่อสารละลาย 
เย็นตัวลงจะได้เจลใส (ไมโครอิมัลชัน-เบสด์ออริแกโนเจล) จากนั้นให้ความร้อนอีกครั้งเพื่อให้เจลหลอม 
เหลวที่อุณหภูมิประมาณ 50 องศาเซลเซียส ด้วยเครื่องกวนแม่เหล็ก เมื่อเจลหลอมเหลวจึงเติม TEOS 
ปริมาตร 4.18 มิลลิลิตร ลงไปเพื่อควบคุมอัตราส่วนเชิงโมลของนํ้าต่อ TEOS ให้คงท่ีท่ี 4 กวนให้เกิด 
ปฏิกิริยาโซล-เจลที่อุณหภูมิห้องเป็นเวลา 1 ซ่ึว'โมง การเตรียมนี้เตรียมในภาชนะปิดทิ้งไว้ 1 วัน จึงเปิด 
ภาชนะแล้วทิ้งไว้ให้แห้งที่อุณหภูมิห้อง ทำการทดลองซํ้าในลักษณะเช่นเดียวกันเมื่อไม่มีตัวเร่งปฏิกิริยา 
(น้ัาบริสุทธ๋ิ) และเมื่อใช้สา?ละลายแอมโมเนีย 1 โมลาร์ เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาแทนสารละลายกรดไฮโดร- 
คลอริกเพื่อเปรียบเทียบลักษณะของวัสดุที่ลังเคราะห์และการเร่งปฏิกิริยาของกระบวนการโซล-เจล 
นำซิลิกา-เจลาตินนาโนคอมโพสิตที่เตรียมได้ไปวิเคราะห์ขนาด?พรุนและลักษณะของพื้นผิวภายนอก 
ประสิทธิภาพการเกิดปฏิกิริยาโซล-เจล และพื้นที่ผิวในกา?แลกเปลี่ยนมวลสารตามวิธีในหัวข้อ 4.5

4.3.2 การศึกษาอิทธิพลของอัตราส่วนเอิงโมลของนํ้าด ่อ TEOS ( r ) ทีเหมาะสมใน 
การสังเคราะห์วัสดุอิส ิกา-เจลาตินนาโนคอมโพสิต

หลังจากที่ได้ตัวเร่งปฏิกิริยาที่เหมาะสมจากการทดลองในหัวข้อ 4.3.1 ทำกา?เตรียม 
วัสดุชิลิกา-เจลาตินนาโนคอมโพลิตตามวิธีเช่นเดียวกับในหัวข้อ 4.3.1 แต่แปรเปลี่ยนค่า r โดยใช้ค่า r 
เป ็น2 4  10 15 และ 20 จากนั้นนำชิลิกา-เจลาตินนาโนคอมโพลิตที่เตรียมไดีใปวิเคราะห์ขนาดรูพรุน 
และลักษณะของพื้นผิวภายนอก ประสิทธิภาพกา?เกิดปฏิกิริยาโซล-เจล และพ้ืนท่ีผิวในการแลก
เปล่ียนมวลสารตามวิธีในหัวข้อ 4.5
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4.3.3 การติกษาอิทธิพลของปริมาณเจลาตินทีเหมาะสมในการสังเคราะห์วัสดุ?สิกา- 
เจลาตินนาโนคอมโพสิต

หลังจากที่ได้ตัวเร่งปฏิกิริยาและค่า r ที่เหมาะสมจากการทดลองในหัวข้อ 4.3.1 และ
4.3.2 ตามลำดับ ทำการเตริยมวัสดุซิลิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตตามวิธีเช่นเดียวกับในหัวข้อ 4.3.1 
แต่แปรเปลี่ยนปริมาณเจลาดินโดยใช้เจลาดิน 1.7 ถึง 14 %โดยนั้าหนักต่อปริมาตร จากน้ัน'นำ1ชลกา- 
เจลาดินนาโนคอมโพสิตที่เตรียมได้ไปวิเคราะห์ขนาดเพรุนและลักษณะของพื้นผิวภายนอก, ประสิทธิ 
ภาพการเกิดปฏิกิริยาโซล-เจล และพื้นที่ผิวในการแลกเปลี่ยนมวลสารตามวิธีในหัวข้อ 4.5

4.3.4 การติกษาอิทธิพลของค่าความเป็นกรด-ด่างเมีอใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา 2 ชนิดใน 
การสังเคราะห์วัสดุ?สิกา-เจลาตินนาโนคอมโพสิต

หลังจากที่ได้ทำการทดลองเพื่อหาค่าความเป็นกรด-ด่างที่เหมาะสมต่อการลังเคราะห์ 
วัสดุชิสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิต ในหัวข้อ 4.3.1 พบว่าการใข้สารละลายแอมโมเนีย 1 โมลาร์ เป็น 
ตัวเร่งปฏิกิริยาจะได้ผลิตกัณฑ์ที่เกิดขึ้นจากปฏิกิริยาไฮโดรไลชิสและคอนเดนเซชันของ TEOS เป็นผง 
อ'4ภาคสีขาวและจากการศึกษาอิทธิพลของปริมาณเจลาดินในหัวข้อ 4.3.3 พบว่าวัสดุที่ลังเคราะห์จาก 
เจลาดินที่มีความเข้มข้นสูงจะทำให้มีโครงข่ายของเจลาดินเด่นกว่าซิสิกา ในหัวข้อนี้จึงได้ทำการ
ทดลองเพื่อศึกษาผลของการเร่งปฏิกิริยา 2 ข้ันตอน ในระบบที่มีปริมาณเจลาดินสูง ขั้นตอนแรกทำกา? 
ทดลองเช่นเดียวกับในหัวข้อ 4.3.1 โดยการละลายเจลาดิน 8 และ 14 %ลงในระบบไมโครอิมัลชันของ 
A0T7 สารละลายกรดไฮโดรคลอริก 0.1 โมลาร์/ ไอโซออกเทน แล้วจึงให้เกิดปฏิกิริยากับ TEOS เป็น 
เวลา 1 ข้ัวโมง ที่อุณหภูมิประมาณ 60 องศาเซลเซียส จากนั้นจึงเดิมสารละลายแอมโมเนีย 30 %โดย 
ปริมาตร 0.7 มิลสิลิตร หรือ 1.4 มิลลิตร ในระบบทำให้ค่า r เพ่ิมข้ึนเป็น 6 และ 8 ผสมด้วยเครองกวน 
แบบแม่เหล็กต่อเป็นเวลา 1 ข้ัวโมง จากนั้นวางทิ้งไว้ 1 วัน จึงเปิดภาชนะแล้วปล่อยทิ้งไว้ให้แห้งที่ 
อุณหภูมิห้อง
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4.4 การสกิษาครามเปน็ไปไดIนการประยกุคIัขว้สัดปุรนภท?สกิา-เจสาตบนาโนคอมโพสติ 
เพือ่เปน็พาหะทำหรบควัเรง่ปฎกริยิา?รภาพ

4.4.1 การทดสองหาปรมิาณเอนไซมท์เีหมาะสมไนการตรงิเป

ทดลองทำการตรงเอนไซม์ไลฟสจาก Candida cylindracea ลงในซิลกา-เจลาดินนา 
โนคอมโพสิตท่ีเหมาะสมซ่ึงได้เลือกไว้แด้วในหัวข้อ 4.3.3 ในร}วงปริมาณเจลาดิน 8 ถง 10 %โดยนา- 
นนักต่อปรมาตร ด้วยวิธีการใส่เอนไซม์ในปริมาณท่ีเหมาะสมลงในเจลท่ีเตริยมไต้ภายหลังจากการเกิด 
ปฏิกิริยาไฮโดรไลชิสนละคอนเดนเซข้นระหว้าง TEOS นละสารละลายกรดไฮโดรคลอริกเป็นเวลา 1 
ข้วโมง จากน้ันปริบค่าความเป็นกรด-ด่างให้เป็นกลางโดยการเดิมสารละลายแอมโมเนีย 1 โมลาร์ ใน 
ปริมาณท่ีเหมาะลม ผสมห้วยเด่เองกวนแนบแม่เหล็กเป็นเวลาประมาณ 10 นาที เพ่ือหยุดการเร่ง 
ปฏิกิริยาของสารละลายกรดไฮโดรคลอริกและเพ่ือปริบให้ภาวะเหมาะสมต่อการเร่งปฏิกิริยาของ 
เอนไซม์ จากน้ันจงค่อย  ๆ เดิมเอนไซม์ลงในระบบและป่นกวนจนกระท้ังเอนไซม์ไม่ลามารถละลายเป็น 
เน้ือเดิยวกับเจลได้จึงหยุดการเดิมเอนไซม์ เลือกนำระบบท่ีสามารถตริงเอนไซม์ได้มากท่ีสุดและยังคง 
เป็นเน้ือเดยวมาใข้ในการเร่งปฏิกิริยาทรานเอสเทอริดิแคข้นของเร?มิกเมนทอลกัชเฮกข้ลอะ?เตต

4.4.2 การทดสอบครามสามารถในการทำงานของเอนไซมไ์สเปสตรงิเป

การทดสอบความสามารถในการทำงานของเอนไซม์ไลฟสตริงรูป (enzyme activity) 
ในการแยก (-)ฌนทอลออกจากเรรํเมิกเมนทอลทำได้โดยการใข้ปฏิกิริยาทรานเอสเทอริทํเคข้นระหว้าง 
เรข้รกเมนทอลกับเฮภ่เลอะ?เตต และใข้เอนไซม์ไลเปลตริงรูปท่ีภาวะท่ีเหมาะลมแล้วนำมาเป็นตัวเร่ง 
ปฏิกิริยา โดยผสมเรซรกเมนทอลท่ีมครามเข้มข้น 73 รลลิโมลาริ กับเอก?ลอะ?เตตท่ีมิความเข้มข้น 
360 รลลโมลาริ ลงในไอโซออกเทนซ่ึงใข้เป็นตัวทำละลายอนทริย์ปริมาตรท่ีเหมาะสม สารละลายท้ัง 
หมดถูกเดิมลงในเคร่ืองปฏิกรณ์แบบกังกวนท่ีมปริมาตร 230 มลลลิตร ด้งแสดงในรูปท่ี 4.1 ซ่ึงถูก๗ 
อยูไนอ่างน้ําควบคุมอุณหภูมิให้เกิดปฏิกิริยาท่ี 30 องศาเซลเชยส และใข้ความเร็วรอบในการหมนชอง 
ใบพัดเป็น 110 รอบต่อนาที( rpm ) เก็บตัวอย่างในเวลาท่ีเหมาะสมเพ่ือนำไปวิเคราะห้( - )เมนทอลซ่ึง 
เป็นผลิตภัณฑ์ด้วยเคร่ืองแก๊ส-โครมาโตกรารีเ ทำการเปรียบเทียบอัตราการเกิดปฏิกิริยาเบ้ืองต้น
(initial rate) ของเอนไซม์ท่ีถูกตริงกับเอนไซม์เสระ



เครื่องปฏิกรณ์แบบถังกวน ขนาดแสดงในหน่วยเซนติเมตร
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4.4.3 การสิกษาความเสถียรของเอนไซม์ (storage stability)

การศ ึกษาความเสถ ียร,ของเอน,ใซม์โดยการตรวจสอบความสามารถในการเร่ง 
ปฏิกิริยาของเอนไซน์ภายหลัง'จากท่ีถูกเก็บ'โวในตัว'พยุง'ในระยะเวลา 15 วัน และ 35 วัน แล้วจึงนำมา 
ใช้ในเร่งปฏิกิริยาทรานเอลเทอริฟิเคชั้นเซ่นเดียวกับในหัวช้อที่ 4.4.2

4.4.4การทดสอบความสามารถในการกักเก็บเอนไซม์ของวัสดุตรึง

การทดสอบความสามารถในการกักเก็บเอนไซม์ของตัวพยุงทำได้โดยหลังจากการใช ้
งานของเอนไซม์ตรึงรูปในหัวข้อ 4.4.2 และ 4.4.3 แยกเอาเอนไซม์ตรึงรูปออกจากสารละลายของ 
ปฏิกิริยาแล้วยังคงเดินเครื่องปฏิกรณ์แบบกังกวน ทุกๆ 2 ชั่วโมงเก็บตัวอย่างนำมาวิเคราะห์ความ
เข้มข้นของเมนทิลอะซิเตต

4.5 การวิเคราะห์

ในงานวิจัยนี้จะใช้กล้องจุลทัศน์อิเล็คตรอนแบบส่องกราดเพื่อสืกษาลักษณะโครงสร้างของพื้น 
ผิวภายนอกของวัสดุซิลิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิต ใช้เทคนิค MAS^SiNMR เพ่ือวิเคราะห์โครงสร้าง 
ของชิสิกาซึ่งเกิดจากกระบวนกา?โซล-เจล ใช้เคร่ืองวัดพ้ืนที่ผิวของสารในการวัดพื้นที่ผิวในการถ่ายเท 
มวลสารของวัสดุชนิดน้ี และใช้แก๊ส-โครมาโตกราฟืในกา?วิเคราะห์ปริมาณ(-)เมนทอลซึ่งเป็นผลิต
ภัณฑ์ที่เกิดขึ้นจากการเร่งปฏิกิริยาของเอนไซม์ใลเปสตรึงรูป

4.5.1 การวิเคราะห์โดยใช้กล้องจุลทัศน์อิเล็คดรอนแบบส่องกราด

ลักษณะทางโครงสร้างของพื้นผิวภายนอกของตัวอย่างสามารถหาได้โดยนำตัวอย่างที่ 
แห้งสนิท ( สามารถทำแห้งตัวอย่างได้ด้วยของไหลคาร์บอนไดออกไซด์ที่จุดวิกฤตด้วยเครื่อง CPD ) 
ขนาดระตับมิลลิเมตรมาฉาบทอง ด้วยเครื่องฉาบทอง แล้วจึงนำมาใส่ไว้ที่ซ่องตัวอย่างในคอลัมน์ สร้าง 
สูญญากาศภายในคอลัมน์ จากนี้'นลำแสงอิเล็กตรอนปฐมภูมิจะถูกโฟกัสให้ตกบนผิวตัวอย่าง และถูก 
ผลักตันให้เคลื่อนไปบนผิวตัวอย่างนั้น ปฏิกิริยาระหว่างอิเล็กตรอนกับผิวตัวอย่างทำให้มีอิเล็กตรอน 
ทุดิยภูมิซึ่งมีพลังงานตํ่าหลุดออกมาจากบริเวณชั้นบนของผิวตัวอย่าง ซ่ึงจะถูกจับและรวมเป็น
ลัญญาณในที่สุดจะถูกแปรเป็นภาพขาวดำปรากฏบนจอโทรทัศน์
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4.5.2 การวิเคราะห๊£ดอ'ไซ้เทคนิค MAS^SiNMR

นิวเคลียร์แมกเนติกเรโซแนนขัสเปกโทรสโกปีใช้วิเคราะห์สารโดยอาคัยสมบัติที่สาร 
เกิดการดูดกลืนการแผ่รังสีแม่เหล็กไฟฟ้า โดยงานวิจัยนี้จะนำวัสดุซิลิกา-เจลาตินนาโนคอมโพสิตขึ้งมี 
นิ'วคลี'ใอ ^Si ไปวางในสนามแม่เหล็กแล้วให้พลังงานในช่วงความถี่ของคลื่นวิทยุที่เหมาะสม จะเกิด 
การฝลื่ยนแปลงของนิวคลีไอที่เรียกว่า เรโชแนนช์ ข้ึน ขึ้งภาวะนี้สามารถตรวจวัดไห้จากการดูดกลืน 
พลังงานจากความถี่คลื่นวิทยุ ผลท่ีไห้แสดงในรูป chemical shift ของสเปกตรัม29Si งานวิจัยนี้ใช้เครื่อง 
AVANCE 300 MHz Digital NMR Spectrometer ที่อุณหภูมิห้อง(23±1c) ผลการ่วิเคราะห์ประกอบ 
ด้วย ^Si CP/MAS NMR spectrum

4.5.3 การวิเคราะห์ด้วยเคร่ืองวัดพื่นทึผิวฃองสาร

พื้นที่ผิวของสารเป็นสมบัติทางกายภาพที่มีความสำคัญต่อการนำไปใช้ประกอบการ 
พิจารณาเพื่อนำสารนั้นไปพัฒนาเป็นผลิตภัณฑ์ต่าง ๆ ที่มีคุณภาพตามที่ต้องการหรือตามมาตรฐานที่ 
กำห14ด ตัวอย่างที่เตรียมได้จากการทดลองจะวิเคราะห์ด้วยเครื่อง FlowSorb II 2300 เพ่ือหาพ้ืนท่ีผิว 
ของซิลิกา-เจลาติ14นาโ14คอมโพสิตที่ลังเคราะห์ โดยการวัดปรมาตรก๊าซไนโตรเจนท่ีถูกดูดขับเป็นช้ัน 
ของโมเลดุลช้ันแรกพ้ืนท่ีผิวของสาร แล้วจึงนำมาคำนวณเป็นพื้นที่ผิวของสาร ก่อนทำการวัดทำการไล ่
ก๊าซออกจากตัวอย่าง(outgassing)wอุณหภูมิ 40 C ด้วยดู้อบสูญญากาค 1 ช้ัวโมง

4.5.4 การวิเคราะห์โดยใช้เคร่ืองแก้ส-โครมาโตกรารีเ

การ่วิเคราะห์โดยใช้เครื่องแก๊ส-โครมาโตกราพิทำได้โดยเก็บสารตัวอย่างประมาณ 0.5 
มิลสิลิตร หลังจากนั้นจึงฉีดสารตัวอย่างจำนวน 1 ไมโครลิตร เช้าไปในเครื่องแก๊ส-โครมาโตกราพ ิ
(Shimudzu รู่น 7AG) ต่อเช้ากับเครื่องบันทึกช้อภูล (Integrator Shimudzu รู่น14R) โดยมีดีเทคเตอร ์
(detector) แบบเฟรมไอโอไนลัดีเทคเตอร์ (FID = flame ionization detector) คอลัมน์ท่ีใช้แบบสเตน 
เลส มีขนาดเล้นผ่านดูนย์กลาง 3.3 มิลลิเมตร ยาว 2 เมตร บรรจุห้วย FFAD 10% Chromosorb ใช  ้
ไนโตรเจนเป็นวัฎภาคตัวพา (carrier phase) เข้าไปในคอลัมน์โดยใช้อัตราการไหลของไนโตรเจนเป็น 
45 มิลลิลิตรต่อนาทีอุณหภูมิภาย'ในตู้'อบ (oven), ดีเทคเตอร์ (detector) และอนเจคเตอร์ (injector) 
ควบคุมอุณหภูมิคงที่ที่ 150, 220 และ 220 องศาเซลเซียส ตามลำตับ ขึ้งค่าลัมประสิทธิ้ความแตกต่าง 
(the coefficient of the variation^องผลการทดลองวิเคราะห์ชํ้า 3 ค?งเปน็ ±8.68%
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