
ผลการทดลองและวเคราะหผลการทดลอง

ในการศึกษาวัสดุชิลีกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตเพื่อเป็นพาหะสำหรับตัวเร่งปฏิกิริยาชีวภาพ 
ได้แบ่งการศึกษาออกเป็น 2 ข้ันตอน คือ ขั้นตอนนรกจะเป็นการศึกษาหาภาวะที่เหมาะสมในการ 
สังเคราะห์วัสดุชิลีกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิต โดยการศึกษาตัวแปรต่าง ๆ ได้แก่ ค่าความเป็นกรด- 
ด่างในวัฎภาคสารละลายนํ้าที่ใช้ในการสังเคราะห์ อัตราส่วนเชิงโมลของนํ้าต่อเตตระอีทอกชีชิเลนและ 
ปริมาณเจลาดินที่ใช้ในการสังเคราะห์ ในข้ันตอนท่ี 2 จะศึกษาถีงความเป็นไปได้ในการตรึงเอนไซม์ 
บนวัสดุชิลีกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตโดยการตรึงเอนไซม์ไลฝส ทดสอบความลามารถในการทำงาน 
ของเอนไซม์และทดสอบความเสถียรของเอนไซม์

5.1 ภาวะที่เหมาะสมในการสังเคราะห์วัสดุ?สิกา-เจลาตนนาโนคอมโพสิต

เนื่องจากวัสดุชิลีกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตที่ศึกษาโดย Watzke และ Dieschbourg (1994) 
( โดยใช้ภาวะ AOT 250 mM พ 0= 30 TMOS HC! 0.1 M นํ้า และเจลาดิน 1.7 %โดยนํ้าหนักต่อ 
ปริมาตร ) ถูกสังเคราะห์ในเบื้องต้นจากการหลอมเหลวของ MBGs ด้วยการให้ความร้อนตามด้วยการ 
เดิม TEOS ลงในระบบเพื่อชักนำให้เกิดกระบวนการโซล-เจล ปฏิกิริยาไฮโดรไลชิสและคอนเดนเซชัน 
จะเกิดขึ้นภายในโครงข่ายของนาโนเจลที่ภาวะการไหลซึม ( a percolation network of nanogel 
droplets ) วัสดุที่สังเคราะห์ได้พบว่ามีสมบ้ตดังนี้คือ เจลมี2พรุนสูง ไม่ละลายนี้า เสถียรต่อความร้อน 
และตัวทำละลายอินทรีย์ ชึ่งสมปเแหล่านี้เป็นคุณลักษณะจำเพาะของตัวพยุงที่ดสำหรับการตรึง
เอนไซม์ วัสดุพยุงที่มีความพรุนสูงจะสามารทลดความต้านทานอันเนื่องมาจากวัสดุพยุงต่อการถ่ายเท 
มวลระหว่างวัฎภาคของสารตั้งต้นและผลีตภัณฑ์ให้ตํ่าลงได้ ทำให้การแพร่ของสารตั้งต้นเข้าไปจับกับ 
เอนไซม์ได้สะดวก และวัสดุพยุงที่มีความพรุนสูงยังจะส่งผลให้พื้นที่ผิวในการแลกเปลี่ยนมวลสาร
ระหว่างวัฎภาคสูงขึ้นด้วย ความเสถียรตัวในนํ้าและตัวทำละลายอินทรีย์เป็นผลมาจากโครงข่ายของ
ชิลีกาที่เสถียร ทำให้เอนไซม์ถูกกักอยู่อย่างเสถียรภายในเมตริกซ์เจลและไม่สูญเสืยไปกับสายขาออก 
จากกังปฏิกรณ์ อย่างไรก็ตามงานวิจัยนี้ใข้ TEOS เป็นสารต้ังต้นในการเกิดกระบวนการโซล-เจล ดัง 
นั้นเพื่อให้ได้วัสดุชิลีกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตที่มีสมบ้ดิดังกล่าว ภาวะที่เหมาะสม(ค่าความเป็น
กรด-ด่าง อัตราส่วนเชิงโมลของนี้าต่อ TEOS และปริมาณเจลาดิน) ในการสังเคราะห์วัสดุชิลีกา-เจลา 
ดินนาโนคอมโพสิตย่อมเปลี่ยนแปลงไป การบ่งลักษณะของชิลีกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตที่
สังเคราะห์ในงานวิจัยนี้อาดัยเทคนิค SEM เพื่อศึกษาลักษณะโครงสร้างของพื้นผิวภายนอกของตัว-
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อย่าง ใช้เทคนิค MAS^SiNMR เพ่ือวิเคราะห์โครงสริางของชิลีกาซึ่งเกิดจากปฏิกิริยาโซล-เจล และใช ้
เทคนิค BET ในการวัดพื้นที่ผิวต่อกริมของวัสดุพยุงในการถ่ายเทมวลสารของวัสดุชนิดนี้

เพื่อความสะดวกในการทดลองในเบื้องต้นเพื่อหาภาวะที่เหมาะสมในการสังเคราะห์วัสดุชิล ี
กา-เจลาดินนาโนคอมโพลีตจะใช้ภาวะในการทดลองเซ่นเดียวกับ Watzke และ Dieschbourg (1994) 
( AOT 250 mM พ0= 30 HCl 0.1 M นํ้า และเจลาดิน 1.7 %โดยนํ้าหนักต่อLเริมาตร ) แต้วจึงทำการ 
แปรค่าของตัวแปรซ่ึงได้แก่ ค่าความเปีนกรด-ด่างที่ใช้ในการสังเคราะห์อัตราส่วนเชิงโมลฃองนํ้าต่อเต 
ตระอีทอกชีชิเลนและปริมาณเจลาดินที่ใช้ในกา?สังเคราะห์ตามลำดับ

5.1.1 สิทธิพลของค่าความเป็นกรด-ด่าง (pH value)

ค่าความเป็นกรด-ดางของวัฎภาคสารละลายนํ้าซึ่งอยู่ภายในหยดไมโครอิมัลชันมีผล 
ต่อโครงสริางของวัสดุชิลีกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตเนื่องจากเป็นที่เกิดของกระบวนโซล-เจลของ 
เตตระอีทอกชีชิเลน ค่าความเป็นกรด-ด่างจะมีผลต่อความสามารถในการละลายของชิลีกาที่เกิดขึ้น
ซ่ึงจะมีผลต่อผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ และปฏิกิริยาไฮโดรไลชิสและคอนเดนเซชันจะถูกกระตุ้นให้เกิด 
ขึ้นที่ค่าความเป็นกรด-ด่างที่เฉพาะดังได้กล่าวไวิในส่วนของทฤษฎี ในเบื้องต้นได้ทำการทดลองละลาย 
เจลาดินลงในสารละลายไมโครอิมัลชันของ AOTกัอโชออกเทน ท่ี r = 4 พบว่าในระบบที่ใช้สารละลาย 
กรดไฮโดรคลอริก 0.1 โมลาร์ นํ้าบริสุทธิ้ และแอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ 0.1 โมลาริ เจลาดินสามารถ 
ละลายได้ถึง 10%โดยนํ้าหนักต่อปริมาตร แต่ระบบที่ใช้สารละลายแอมโมเนีย 1 โมลาริ เจลาดิน 
สามารถละลายได้ตํ่ากว่า 3%โดยนํ้าหนักต่อปริมาตร แต่อย่างไรก็ตามเมื่อใช้สารละลายแอมโมเนีย
0.1 โมลาริ พบว่าปฏิกิริยาเกิดช้ามาก เนื่องจากสารละลายยังคงใสและไม่สามารถสังเกตเห็นการ 
เปลี่ยนเฟลงเมื่อปล่อยทิ้งไวัภายในภาชนะปิดเป็นเวลา 1 สัปดาห์ สอดคต้องกับ Pope และ 
Mackenzie (1986) ดังแสดงในตารางที่ 2.2 ซึ่งพบว่าเมื่อใช้สารละลายกรดไฮโดรคลอริกและสาร 
ละลายแอมโมเนียที่ความเช้มช้นที่เท่ากัน เวลาที่ใช้ในกา?เกิดเจลของการเร่งปฏิกิริยาด้วยสารละลาย 
กรดไฮโดรคลอริก(กรดแก่)จะสันกว่าการใช้สารละลายแอมโมเนีย(เบสอ่อน)ในการเร่งปฏิกิริยา ในการ 
ทดลองซุดนี้จึงได้ทำการดีกษาตัวเร่งปฏิกิริยาที่มีค่าความเป็นกรด-ด่างที่เหมาะสมต่อการสังเคราะห์ 
วัสดุชิลีกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตในระบบของ aotAbîซออกเทน เจลาดิน 1,7%โดยน้ําหนักต่อ 
ปริมาตร ที่อัตราส่วนเชิงโมลของสารละลายนํ้าต่อTEOร ( r ) เป็น 4 โดยทำการแปรเปลี่ยนค่าความ 
เป็นกรด-ด่างที่ใช้ในการสังเคราะห์โดยใช้สารละลายกรดไฮโดรคลอริก 0.1 โมลาริ(pH=1) แอมโมเนียม 
ไฮดรอกไซด์ 1.0 โมลาริ (pH=11) และนํ้าบริสุทธิ้ (pH=6) ดังแสดงไว้ในห์วข้อ 4.3.1 ขณะทำการ
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ทดลองละลายเจลาดินลงในสารละลายไมโครอินัลชันที่อุณหภูมิประมาณ 50 องศาเซลเซียส พบว่า 
เจลาตินจะละลายได้ดีในสารละลายกรดและในนํ้าบรลุทธิ้ หลังจากปล่อยให้เย็นตัวลงสา?ละลายมี
ลักษณะใสและไม่จับตัวเป็นออ?แกโนเจลเนื่องจากมีปริมาณเจลาดินที่น้อยเกินไป เมื่อปล่อยให้
ปฏิกิริยาดำเนินไปเป็นเวลา 1 วันกายในภาชนะปิดพบว่าลักษณะของระบบทั้ง 3 ภาวะของการเร่ง 
ปฏิกิริยาอาจแสดงได้ตังรูปที่ 5.1

นํ้า

นเโค รอ^
% -

เจล
_ / z

AOT จัดเรียงตัวเป็นไมเซลล์ที่อาจจะมีเจลาตนละลายอยู่ภายในไมเซลล์ เรียก 

ว่า นาโนเจล และเป็นบรีเวณที่ TEOS แพร่เข้ามาเกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซสแต่ใน 

ภาวะนี้สารละลายยังคงใสและไม่สามารถลังเกตเห็นการเปลี่ยนแปลง

ไอโซออกเทน

อนุภาคซลิกาท่ียังคงแขวนลอยอยู่ภายในไมเชลล์

อนุภาคฃิลิกาท่ีเกิดข้ึนภายในไมโครอิมี'ลชันแล้วตกตะกอนลงมาเกาะที่พื้น 

ผิวของเจล

กรดไฮโดรคลอริก

อนุภาคซิสิกาท่ียังคงแขวนลอยอยู่ภายในไมเซลล์หรีอไมเซลล์ท่ียังคงอยู่ 

ภายหลังจากปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสและคอนเดนเซชัน

อนุภาคฃิลกาท่ีเกิดข้ึนภายในไมโครอมัลชันแล้วตกตะกอนลงมา

แอมโมเนียมไฮดรอกไซด์

รูปท่ี 5.1 ระบบของการลังเคราะห์ซิสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตภายหลังจากการเกิดปฏิกิริยาของสาร 
ละลายนํ้า (นํ้าบริสุทธิ้กรดไฮโดรคลอริก 0.1 โมลา?และแอมโมเนียมไฮดรอกไซด์1 โมลาริ)ลับ TEOS 
1 วันภาย'ในภาชนะปิด ในระบบ AOï Aqโซออกเทน เจลาดิน 1.7%โดยนํ้าหนักต่อปริมาตร ค่า r = 4
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จากลักษณะของระบบที่เกิดขึ้นผลิตภัณฑ์พื้นฐานที่เกิดขึ้นจากกระบวนการโซล-เจล 
น่าจะคล้ายคลึงกับระบบการเกิดกระบวนการโซล-เจลของ TEOS ในสารละลายนํ้าที่ไฝใช้อัลกอฮอล ์
เป็นตัวทำละลายร่วมเนื่องจากซิลิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตประกอบขึ้นจากไมโครอิมัลชันซึ่งเกิดจาก 
การละลายของวัฎภาคนี้าฃนาดจิ๋วในตัวทำละลายอินทรีย์ เจลาตินซึ่งเป็นโพลิเมอร์ชีวภาพสามารถถูก 
ละลายอยู่ภายในหยดนํ้าขนาดจิ๋วนี้ได้ เจลาตินที่ถูกละลายหากมีปริมาณที่มากพอจะชักนำให้เกิดเจล 
ของหยดนี้าขนาดจิ๋วเหล่านี้เป็นออร์แกโนเจล ไมโครอิมัลชันและออ?แกโนเจลมีพื้นที่ผิวต่อปริมาตรที่สูง 
มากซึ่งจะเป็นบริเวณที่เกิดปฏิกิริยาเคมีทั้งบริเวณภายในหยดนํ้าฃนาดจิ๋วและที่พื้นผิวระหว่างวัฎภาค 
จากรูปท่ี 5.1 เมื่อไม่มีตัวเร่งปฏิกิริยา (น้ําบริสุทธ้ิ) สารละลายยังคงเป็นของเหลวใสและไฝสามารถ 
ลังเกตเห็นการเปลี่ยนแปลง แสดงว่ากระบวนการโซล-เจลของ TEOS เกิดขึ้นช้ามากเมื่อไฝมีตัวเร่งปฏิ- 
กิริยา ระบบยังคงเป็นสารละลายไมโครอิมัลชันที่มีเจลาตินละลายอยู่ ซึ่งพบว่ามีความชัดแย้งกับผล 
งานวิจัยของ Watzke และอieschbourg (1994) ที่สามารถลังเคราะ'ห์ซสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิต 
ได้แต่ทั้งนี้อาจเนื่องมาจากชนิดของสารทั้งต้นที่แตกต่างกันคือ Watzke และอieschbourg (1994) ใช้ 
TMOS ซึ่งมีขนาดโมเลกุลเล็กกว่าน่าจะทำปฏิกิริยาได้คืกว่าTEOS จากน้ันนำของเหลวไประเหยแห้ง 
ในบรรยากาศ (air dry) ของแข็งที่เหลือเป็นเจลสีขุ่น เมื่อใช้สารละลายกรดไฮโดรคลอริก 0.1 โมลาร 
เนื่องจากปริมาณเจลาดินน้อยมากเมื่อเปรียบเทียบกับปริมาณตัวทำละลายทำให้ไม,สามารถอุ้มตัวทำ 
ละลายซึ่งมีปริมาณมากไว้ได้หมดจึงเกิดการแยกวัฎภาค ซึ่งการแยกวัฏภาคน่าจะเกิดขึ้นในลักษณะ 
เซ่นเดียวกับงานวิจัยของ Watzke และ Dieschbourg (1994) ที่ศึกษากระบวนการโซล-เจลในระบบ 
ไมโครอิมัลชัน ( ไฝมีเจลาดิน ) ตังกล่าวไวิในล่วนตรวจเอกสารหัวช้อที่ 3.2.3 โดยเกิดกา?แยกเป็น 2 วัฎ 
ภาค ได้แก่วัฎภาคไมโครอิมัลชันที่คงเหลืออยู่และวัฎภาคของกรดเอทานอสิก-ซิลิกซึ่งเป็นผลิตกัณฑ์
จากปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส (รูปท่ี 5.1) ในวัฎภาคหลังนี้จะเกิดเป็นเจลขึ้นหลังจาก 1 วัน เมื่อนำไประเหย 
แห้ง เจลมีลักษณะเป็นของแข็งสีขาวขุ่นเนื่องจากมีล่วนที่เป็นแก้วโปร่งแลงปนกับผงอนุภาคสีขาวขุ่นที่ 
บริเวณพ้ืนผิว เมื่อใช้สารละลายแอมโมเนีย 1 โมลาร์ ปฏิกิริยาคอนเดนเซชันเกิดข้ึนอย่างรวดเร็ว
ลามารถลังเกตเห็นได้จากสารละลายมีสีขาวขุ่นของอนุภาคซิลิกาขนาดใหญ่ที่เกิดขึ้นหลังจากให้เกิด 
ปฏิกิริยากับ TEOS 1 ช่ัว,โมง หลังจากวางทิ้งไว้ 1 วันพบว่าอนุภาคสีขาวตกตะกอนอยู่ในของเหลว นำ 
ไประเหยของเหลวออก ก้อนอนุภาคที่แห้งไม่จับตัวกันเป็นเจลที่ภาวะนี้

การวิเคราะห์ด้วยเทคนิค SEM เมื่อไม่มีตัวเร่งปฏิกิริยา ( รูปท่ี 5.2 ก ) ไฝสามารถ 
ลังเกตเห็นความพรูนที่พื้นผิวของตัวอย่างแม้ว่าจะใช้กำลังขยายที่สูงขึ้น ( รูปท่ี ข1 ภาคผนวก ข ) ซ่ึงมี 
ลักษณะคล้ายคลึงกับเจลของระบบที่'ไฝมี TEOS( รูปท่ี ข4 ภาคผนวก ข ) เมื่อใช้สารละลายกรดไฮโดร- 
คลอริก 0.1 โมลาร์ ภาพถ่ายจาก SEM ( รูปท่ี 5.2 ข ) ในล่วนของเจลจะไม่สามารถลังเกตเห็นความ 
พรุนได้ที่กำลังขยาย 1,000 เท่า และในล่วนทฤษฎีรูปที่ 2.1 A ในระบบสารละลายนํ้าที่มากเกินพอ ท่ี
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ค่าความเป็นกรด-ด่างต่ํากว่า 7 แสดงถึงการเกิดเจลท่ีเกิดข้ึนจากการเกิดสายโช้ของอนุภาคขนาด 
ระดับนาโนเมตร (lier, 1979) ดังน้ันเจลน่าจะเกิดข้ึนจากการเกาะดัวฃองกลุ่มอนุภาคชนาดเล็กมากใน 
ระดับนาโนเมตร นอกจากน้ีท่ีบร๊เวณพ้ืนผวของเจลยังสังเกตเห็นอนุภาคขนาดเล็นผ่านศูนย์กลาง
ประมาณ 3 ไมโครเมตร ข้ึงเป็นขนาดท่ีใหญ่กว่าขนาดของไkวอร์ลไมเซลล์ ( 2-20 nm; Quellet และ 
คณะ, 1991) แสดงว่าอนุภาคท่ีเกิดข้ึนน่าจะเกิดจากการแลกเปล่ียนมวลสารกันระหว่างไมเชลล์
(intermicellar process; Arriagada และOsseo-Asare, 1995)เป็นอนุภาคท่ีใหญ่ข้ึนในวัฏภาคไมโคร­
อมัลชันตกตะกอนลงมาเกาะท่ีพ้ืนผิวของเจล เม่ือใช้กำลังขยายสูงข้ึน ( รูปท่ี ช2 ภาคผนวก ข ) จะ 
เห็นว่าส่วนชองเจลมีโครงสร้างท่ีมีความพรูนสูงข้ึงประกอบด้วยอนุภาคขนาดประมาณ 0.1 ไมโครเมตร 
และรูพรูนท่ีละเอยดถึงระดับนาโนเมตร เม่ือใช้สารละลายแอมโมเนย 1 โมลาร ( เปท่ี 5.2 ค ) พบกัอน 
ท่ีมีรูปร่างอสัณฐานมีชนาดใหญ่ประมาณ 50 ไมโครเมตรเกิดจากอนุภาคชนาดเล็กประมาณ 0.3 
ไมโครเมตร ตกตะกอนมารวมกัน รูพรูนท่ีเกิดข้ึนระหว่างอนุภาคท่ีมาเกาะกันมีชนาดระดับไมโครเมตร 
ใหญ่กว่าในภาวะท่ีเป็นกรด การเกาะตัวกันของอนุภาคท่ีเกิดข้ึนข้'ดแยังกับส่วนทฤษฏี(รูปท่ี 2.1) ใน 
ระบบของสารละลาย1นา พบว่าเม่ือค่าความเป็นกรด-ด่างสูงกว่า 10 และไม,มีการเตัมเกลอในระบบ 
อนุภาคซิลิกาท่ีเกิดข้ึนจะมีขนาดใหญ่และไม่สามารถเกาะกันเป็นเจล (particulate gel) ได้เน่ืองจากแต่ 

ละอนุภาคจะเกิดแรงผลักข้ึงกันและกัน (Stober และคณะ, 1968) ดังน้ันการเกาะตัวของอนุภาคน่าจะ 
เป็นผลมาจากการมีเจลาตนอยู่ในระบบเน่ืองจากเจลาตนจะละลายอยู่ในรูปชองนาโนเจลข้ึงเป็น 
บรเวณท่ีอุดมไปด้วยน้ํา 1£0รจะแพร่เข้ามาเกิดปฎกิรยากับน้ําจีงเป็นไปได้ว่าอนุภาคซิลิกาท่ีเกิดข้ึน 
เป็นวัสดุเซิงประกอบกับนาโนเจลข้ึงมีลักษณะเป็นเกล็ยวจะทำให้เกิดแรงยดระหว่างอนุภาคมากข้ึน 
กว่าในระบบท่ีไม่มีเจลาตัน
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เปท่ี 5.2 หนผิวจากเทคนค SEM ชองวัสดุ?ลกา-เจลาตนนาโนคอมโทสิต ระบบ AOT/Urtรออกเทน, 
เจลาตน 1.7%โดยน้ําหนักต่อปริมาตร ท่ีอัตราต่วนเ?งโมลชองสารละลายน้ําต่อาโEOS (r) เปน็4 (ก) 
น้ําบ่ริดุทธ (ช) กรดไรโตรคลอรก 0.1 โมลาf  (ค) สารละลายแอมโมเนย 1.0 โมลาริ
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การวิเคราะห์พื้นที่ผิวด้วยเทคนิค BET (แสดงในตารางที่ 5.1) เมื่อไปมีตัวเร่งปฏิกิริยา 
พบว์าท่ีขนาด 0.35 ตารางฌตรต่อกรัม ซึ่งมีค่าตํ่าสอดคล้องกันกบัภาพถ่ายด้วยเทคนิค SEM จากล้อ 
มูลที่กล่าวไว้ล้างด้นที่ล้ง์เกตจากภาพถ่ายด้วยเทคนิค SEM พบว่าใ14ภาวะที่เป็นเบส p iรุนที่เกิดข้ึนท่ี 
ขนาดระดับไมโครเมตรใหญ่กว่าภาวะที่เป็นกรดที่มีขนาดระดับนาโนเมตร ดังน้ันพ้ืนท่ีผิวของตัวอย่างท่ี 
ลังเคราะห์!นภาวะที่เป็นเบสจึงน่าจะตํ่ากว่าในภาวะที่เป็นกรด ซ่ึงเม่ือนำตัวอย่างไปวิเคราะห์พ้ืนที่ผิว 
ด้วยเทคนิค BET พบว่าในภาวะเบสที่ค่า 0.71 ตารางเมตรต่อกรัม และใใ4ภาวะกรดท่ีพ้ืนท่ีผิว 1.83 
ตารางเมตรต่อกรัม ดังแสดงในตารางที่ 5.1

ตารางท่ี 5.1 ลักษณะของตัวอย่างที่สังเกตเห็นจากตาเปล่า ผลการวิเคราะห์พื้นที่ผิวของตัวอย่างด้วย 
เทคนิค BET และโครงสร้างของชิลิกาด้วยเทคนิค MAS^SiNMR

ชนิดของตัวเร่งปฏิกิริยา ลักษณะท่ีสังเกตเห็นจากตาเปล่า พ้ืนท่ีผิว ( m2/g )

ไ3„Oa

แ20 เจลค่อนล้างใส เป็นแผ่นบาง 0.35 1:3:1
HCI 0.1 M เจลแข็ง แต่เปราะ แตกเป็นผงได้ 

ง่าย มีสืขาวชุ่น
1.83 1:4:1

NH4OH 1.0 M ผงอนุภาคสืขาว 0.71 1:7:2

การวิเคราะห์โครงสร้างของชิลิกาด้วยเทคนิค MAS ^Sr NMR งานวิสัยน้ีใล้เทคนิค 
MAS ^Si NMR เช่นเดียวกับ Watzke และ Dieschbourg (1994) ในการดีกษาการแผ่ขยายของ 
อะตอมชิลิกอนภายในโครงข่ายของชิลิกาท่ีเกิดข้ึน ซ่ึงจะใล้สัญลักษณ์ Q" แทนการแผ่ขยายของพันธะ 
ไซโลเซน ( -Si-0-Si- ) โดยท่ี ก = 4, Q4 = Si(OSi-)41 ท =3, Q3 = Si(OSi-)3(OH) และ ก = 2, Q2 = Si 
(OSi-)2(OH)2 จากตารางท่ี 5.1 ท่ีภาวะการทำปฏิกิริยาท้ัง 3 พบว่า สเปคตรัม NMR ด้ง์แสดงในรูปท่ี
5.3 กขและ ค มีลักษณะท่ีคล้ายคลึงกันและคล้ายคลึงกับชิลิกาเจลท่ีลังเคราะห์จากเตตระมีทอกชีชิ- 
เลน( TMOS ) (ในระบบเดียวกันแต่ไม่มีเจลาติน) ( รูปท่ี 5.3 จ ) คือประกอบด้วย 3 พีก ได้แก่ Q2, Q3 
และ Q4 ปรากฏท่ีตำแหน่งประมาณ-90,-100 และ-110 ล่วนในล้านล่วน(ppm) ตามลำดับ แสดงให้ 
เห็นว่ากลไกการเกิดเจลมีลักษณะท่ีคล้ายคลึงกันและการเกิดอนุภาคเบ้ืองต้นเกิดข้ึนท่ีหยดน้ําขนาดจ๋ิว 
ภายในไมโครอิม้'ลชัน ปฏิกิริยาคอนเดนเซนชันไมได้เกิดข้ึนอย่างสมมูรณ์แต่มีอัตราส่วนของพ้ืนท่ีใต้พีก 
Q2: Q3 : Q4 แตกต่างกันในแต่ละภาวะของการเร่งปฏิกิริยา

-ภๆ วะท่ีไม่มีตัวเร่งปฏิกิริยา ( น้ําบ่ริลุทธ้ี ) ค่าอัตราส่วนของพ้ืนท่ีใต้กราฟต่ํา 
กว่าในระบบท่ีมีการเร่งปฏิกิริยาด้วยกรดและเบสแสดงว่าการแผ่ขยายพันธะเช่ือมขวางของอะตอมชิลิ-
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กอนที่เกิดจากปฏิกิรียาโซล-เจสมีค่าตํ่ากว่าที่ภาวะทั้ง 2 และจากการวิเคราะห์ด้วยเทคนิค SEM และ 
BET พบว่าความพรุนและพื้นที่ผิวมีค่าตํ่ามาก น่าจะเป็นเพราะอัตราการเกิดปฎิกิรียาโซล-เจลที่ตํ่าทำ 
ให้โครงข่ายของเจลาตินเด่นกว่าชิลิกา-เจลาตินนาโนคอมโพลิต นอกจากนี้สเปกตรัม NMR ในรูปท่ี 5.3 
ก ยังแตกต่างจากงานวิจัยของ Watzke และอieschbourg (1994) ในรูปท่ี 5.3 ง ซึ่งประกอบด้วย 2 
พีก คือ Q3และ Q4 เท่าน้ัน

■ภาวะที่เป็นกรด มีสัดส่วนของ Q3 เพิ่มขึ้นแสดงว่าการแผ่ขยายพันธะเชื่อม 
ขวางของอะตอมซิลิกอนที่เกิดจากปฏิกิริยาโซล-เจลมีค่าสูงกว่าในภาวะที่ไม่มีตัวเร่งปฏิกิริยา ในภาวะ 
น้ี Watzke และ Dieschbourg (1994) พบว่า เมื่อไม่มีเจลาตินและใช้ TMOS เป็นสารต้ันต้น ปฏิกิริยา 
ไฮโดรไลชิลจะเกิดข้ึนอย่างรวดเร็ว ปฏิกิริยาคอนเดนเซชันเกิดขึ้นระหว่างโมเลๆลของกรดชิลิกที่เกิด
จากปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสอย่างสมบูรณ์ และเนื่องจากปฏิกิริยาไฮโดรไลชิสเกิดขึ้นอย่างลมบูรณ์ทำให ้
เมทานอลเกิดขึ้นมากจะทำให้เกิดการแยกวัฎภาคเป็นวัฎภาคกรดเมทานอลิก-ชิลิกออกจากวัฎภาค 
ไมโครอิมัลชัน ซึ่งในทำนองเดียวกันงานวิจัยนี้ใช้ TEOS เป็นสารต้ังต้น เมื่อใช้สารละลายกรดไฮโดร- 
คลอริก 0.1 โมลาร เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาๆ ไฮโดรไลชิสเกิดขึ้นอย่างรวดเร็วทำให้เอทานอลที่เกิดขึ้นมี 
ปรีมาณมาก จึงเกิดการแยกของวิ'ฎภาคในลักษณะเดียวกัน เกิดเป็นวิ'ฏภาคของไมโครอิมัลชันและ 
วิ'ฎภาคของกรดเอทานอลิก-ชิลิก ( รูปท่ี 5.1 ) ซึ่งที่วัฎภาคหลังนี้จะเกิดเป็นเจลหลังจาก 1 วัน แต่เจลท่ี 
เกิดขึ้นพบว่ามีลักษณะชุ่นไม่ใสเหมือนในระบบที่ไม่มีเจลาติน

■ภาวะที่เป็นเบส ลัดส่วนของ Q3 และ Q4 สูงกว่าทั้งในภาวะที่เป็นกรดและ 
กลางแสดงว่าการแผ่ขยายพันธะเชื่อมขวางของอะตอมชิลิกอนที่เกิดจากปฏิกิริยาโซล-เจลมีค่าสูงกว่า 
ในภาวะที่ไม่มีตัวเร่งปฏิกิริยาและภาวะกรด การเร่งปฏิกิริยาที่เกิดขึ้นนี้เป็นเพราะว่าความเข้มช้นฃอง 
สารละลายแอมโมเนีย 1 โมลาร์ที่ใช้มีค่ามากกว่าความเข้มข้นของสา?ละลายกรดไฮโดรคลอริก 0.1 โม 
ลาร์ และลักษณะของก้อนอนุภาคชิลิกาที่เกิดขึ้นเป็นเพราะว่าในระบบที่ค่าความเป็นกรด-ด่างสูงความ 
ลามารถในการละลายตัวของอ14ภาคชิลิกาจะสูงกว่าในระบบที่ค่าความเป็นกรด-ด่างตํ่า ดังน้ันการเติม 
โมโนฌอร์เช้าล่วงโพลิเมอร์เติมของอนุภาคชิลิกาที่แตกตัวออกจะเกิดได้มากขึ้นด้วย กลไกในลักษณะ 
เซ่นนี้เป็นการเติมอนุภาคขนาดเล็กซึ่งมีความสามารถในการละลายสูงเข้าส่อนุภาคที่มีขนาดใหญ่กว่า 
ซึ่งมีความสามารถในการละลายที่ตํ่ากว่า จากกลไกดังกล่าวอนุภาคที่เกิดขึ้นในภาวะเบสจึงมีขนาด
ใหญ่กว่าใVเภาวะกรด และอนุภาคชิลิกาขนาดเล็กมาเกาะอยู่รวมกันเป็นโครงสร้างที่แน่นส่งผลให้พื้นที่ 
ผิวที่วัดได้มีค่าตํ่าลงกว่าใ14ภาวะกรด
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รูปท่ี 5.3 สฝตรม MAS ^SiNMR ของวัสดุชิสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิต ระบบ AOï Aqโซออกเทน 1 
เจลาดิน1.7%โดยนํ้าหนักต่อปริมาตร ที่อัตราส่วนเจงโมลของสารละลายนํ้าต่อTEOS ( r ) เป็น 4 (ก) 
น้ําบ่ริสุท่ธ (ข) กรดไฮโดรคลอรก 0.1 โมลาร์ (ค) สารละลายแอมโมเนีย 1.0 โมลาริ เปรยบเทียบกับ 
สเปกตรัมของซิสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตและสเปกตรัมของชิสิกาเจลที่สังเคราะห์จากTMOS 
(Watzke และ Dieschbourg, 1994 ) ในรูป (ง) นํ้าปริสุท่ธ็้ และ (จ) กรดไฮโดรคลอริก 0.1 โมลาร ิ
ตามลำดับ
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กา?เปรียบเทียบซิลิทา-เจลาตินนไโนคอมโพสิตที่สังเคราะห์จาก TEOS (งานวิจัยนี้) 
และจาก TMOS (Watzke และDieschbourg. 1994)

Watzke และอieschbourg (1994) ได้สังเคราะห์ซิลิกา-เจลาตินนาโนคอม- 
โพสิตจากกระบวนการโซล-เจลของ TMOS ใน MBGs ท่ีมีส่วนประกอบดังน้ี AOT 250 มิลลิ'โมลารใน 
ไอโซออกเทน พ 0 -  30 เจลาดิน 1.7 %โดยนี้าหนักต่อปริมาตร และ r = 4 ซึ่งระบบนี้จะไฝทำให้เกิด 
การแยกวัฏภาคชณะที่มีการเกิดเจล ซึ่งได้อธิบายรายละเอียดในส่วนทฤษฎีหัวข้อที่ 3.2.4 ภาพถ่าย 
ของตัวอย่างด้วยเทคนิค SEM ทั้งในภาวะที่เป็นกรด (HCI 0.1 M) และภาวะที่เป็นกลาง (น้ําบริสุทธิ*) 
เมื่อเปรยบเทียบกับงานวิจัยนี้ซึ่งได้สังเคราะห์ซิลิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตจาก TEOS ด้วยระบบท่ีมี 
ส่วนประกอบอ่ืนๆ ที่เหมือนกัน แสดงในรูปท่ี 5.4 โครงสร้างพื้นผิวภายนอกแตกต่างกันมาก เป็นเพราะ 
ความแตกต่างกันในการใช้สารตั้งต้นในกระบวนการโซล-เจลซึ่ง TMOS จะไวต่อปฏิกิริยามากกว่า 
TEOS เนื่องจากหมู่เอทิล (ethyl group, C2H5-) ของ TEOS เป็นอัลคิล (alkyl group, CnH2̂ 1-) ท่ีมื 
ลายคาร์บอนยาวกว่าหมู่เมทิล (methyl group, CHj-) ของTMOS จะมีผลต่อการหน่วงปฏิกิริยาไฮโดร- 
ไลซิสและปฏิกิริยาคอนเดนเซซันที่ตามมามากกว่า TMOS (Schmidt และคณะ, 1986) นอก'จากน้ีตังมี 
ความแตกต่างจากระบบที่สังเคราะห์

-ภาวะท่ีเป็นกรด ในระบบที่สังเคราะห์ด้วย TMOS จากงานของ Watzke 
และอieschbourg ไม่พบการแยกวัฎภาคขณะที่เกิดเจลแต่ระบบที่สังเคราะห์ด้วย TEOS ในงานวิจัยนี ้
เกิดการแยกวัฎภาคของกรดเอทานอลิก-ซิลิก(ซึ่งเป็นผลิตกัณฑ์จากปฏิกิริยาไฮโดรไลซิล)ออกจากวัฎ- 
ภาคไมโครอิมัลชัน อย่างไรก็ตามจากการวิเคราะห์ด้วยเทคนิค MAS^SiNMR พบว่าโครงสร้างของ 
ชิลิกาที่เกิดขึ้นในงานวิจัยนี้ (รูปท่ี 5.3 ข) คล้ายคลึงกับซิลกาเจลที่สังเคราะห์จากTMOS ในระบบท่ีไฝมี 
เจลาดิน (รูปท่ี 5.3 จ) ซ่ึงท้ัง 2 เกิดการแยกวัฏภาคของอัลกอออลิก-ซิลิกออกจากวัฎภาคไมโครอิมัลชัน 
ในลักษณะเดียวกัน

•ภาวะที่เป็นกลาง ระบบที่สังเคราะห์ด้วย TMOS (รูปท่ี 5.4 ข) นอกจาก 
ปฏิกิริยาที่เกิดขึ้นเร็วกว่าการสังเคราะห์ด้วย TEOS (รูปท่ี 5.4 ก) ซึ่งในงานวิจัยนี้การสังเคราะห์ด้วย 
TEOS ถูกปล่อยให้ปฏิกิริยาดำเนินไปเป็นเวลา 1 วัน ที่ภาวะนี้ปฏิกิริยาเกิดขึ้นข้ามากซึ่งลามารถสังเกต 
ได้จากการทดลองและสอดคล้องก ับ ส่วนทฤษฎีห์วข้อท่ี 2.2.1.1 ที่นักวิจัยหลาย ๆ ท่าน (Pope และ 
Mackenzie, 1986, และPohl และOsterholtz, 1985) ได้เสนอว่า ถ้าความแรงและความเข้มข้นของตัว 
เร่งปฏิกิริยายิ่งมากจะทำให้อัตราการเกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซิลเกิดได้เร็วย่ิงข้ึน แต่ในภาวะที่ไม่มีตัวเร่ง 
ปฏิกิรยา  ๆจึงเกิดข้าตังนั้นภายในเวลา 1 วันงานวิจัยนี้คาดว่าปฏิกิริยาไฮโดรไลซิลและคอนเดนเซชันท่ี
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ตามมาเกิดขึ้นเพียงเล็กน้อย เมื่อนำตัวอย่างไปวิเคราะห์โครงสร้างด้วยเทคนิค MAS^SiNMR พบว่า
สเปกตรัมประกอบด้วย 3 พีก ได้แก่ 02, Qg และ 0 4 (รูปท่ี 5.3 ก) แตกต่างอย่างมากจากระบบที่
สังเคราะห์ด้วย TM0S ขึ้งประกอบด้วย 2 พีก ได้แก่ 0 3 และ 0 4 เท่าน้ัน (รูปท่ี 5.3 ง)

ค ง

รูปท่ี 5.4 ชิสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตสังเคราะห์จาก (ก) TE0S, ภาวะที่เป็นกลาง มา'จากรูปท่ี 5.2ก 
(ข) TM0S, ภาวะที่เป็นกลาง มาจากรูปที่ 3.9 ก (Watzke และ Dieschbourg, 1994 ) (ค) TEOS, HCI
0.1 M มาจากรูปที่ 5.2ข (ง) TMOS, ภาวะที่เป็นกลาง มาจากรูปที่ 3.9ฃ (Watzke และ Dieschbourg, 
1994)
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สำหรับงานวิจัยนี ้ เมือ่พจิารณาผลการทดลองแลว้ ในระบบทีไ่ม่มตัีวเร่งปฏกิริิยา 
กระบวนการโซล-เจลจะเกดิชา้มากและระบบทีใ่ชส้ารละลายแอมโมเนยี 1 โมลาร์ เปน็ตวัเรง่ปฏกิริยิา 
แมว้า่ปฏกิริยิาจะเกดิขึน้อยา่งรวดเรว็แตว่สัดทุีไ่ดม้ลีกัษณะเปน็ผงละเอยีดซึง่ไมเ่หมาะตอ่การนำไปใช ้
ในการตรึงเอนไซม์ จึงเลอืกใชส้ารละลายกรดไฮโดรคลอรกิ 0.1 โมลาร์ เพือ่เปน็ตวัเรง่ปฏกิริยิาใน 
กระบวนการโซล-เจลเนือ่งจากทำใหป้ฏกิริิยาไฮโดรไลซสิและคอนเดนเซชนัเกดิเรว็ขึน้และไดโ้ครงขา่ย 
เจลทีมี่ความพรุนสงู

5.1.2 เทธิพลของอัตราส่วนเ?งโมลของนํ้าต่อเตตระอีทอก??เลน ( r )

ค่า r มีผลต่อลักษณะของผลิตภัณฑ์สำเร็จที่ได้เนื่องจากเป็นอัตราสํวนระหว่างสารตั้ง 
ต้นที่เข้าทำปฏิกิริยาในกระบวนกา?โซล-เจล ค่า r จะมีผลต่อการแตกตัวของวงโพลิเมอร์ของชิลิกาที่ 
เกิดขึ้นเนื่องจากในระบบที่ค่า r สูงจะทำให้ปริมาณนํ้าในระบบสูง ซึ่งนํ้าเป็นผลิตภัณฑ์ของปฏิกิริยา 
คอนเดนเซชันท่ีผลิตน้ํา (สมการท่ี 2.3) จึงสามารถทำให้เกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสของพันธะไซโลเชนซ่ึง 
เป็นปฏิกิริยาย้อนกลับของสมการที่ 2.3 ได้ และจะทำให้สามารถสร้างโพลิฌอร์ต่อไปได้ ตังนั้นอนุภาค 
ซิลิกาจะมีขนาดใหญ่ขึ้นเมื่อค่า r สูงข้ึน ในกา?ทดลองชุดนี้ใข้สารละลายกรดไฮโดรคลอริก 0.1 โมลาร ์
และกำหนดให้ปริมาณสา?ละลายกรดไฮโดรคลอริกคงที่ ใช้ระบบ AOtAbโชออกเทน .เจลาดิน 1.7% 
โดยนํ้าหนักต่อปริมาตรในการศึกษาผลของการเปลี่ยนแปลงค่า r ในช่วง2 ถ ึง 20 ตังแสดงไวิในหัวข้อ
4.3.2 ตังนั้นเมื่อค่า r เพ่ิมข้ึนความเข้มข้นของ TEOS จะลดลง เนื่องจากควบคุมให้ปริมาณสารละลาย 
นํ้าคงที่ (พ0 = 30) ขณะทำการทดลองเจลาดินสามารถละลายไดในไมโครอิมัลชันของ AOT/ สาร 
ละลายกรดไฮโดรคลอริก/ ไอโซออกเทน ที่อุณหภูมิประมาณ 50 องศาเซลเซียส หลังจากปล่อยให้เย็น 
ตัวลงท่ีอุณหภูมิห้อง สารละลายมีลักษณะใสและไม่จับตัวเป็นออร็แกโนเจล เมื่อให้เกิดปฏิกิริยากับ 
TEOS และวางท้ิงไว้ 1 วันภายในภาชนะปิดพบว่า เกิดการแยกวัฎภาคทุกค่า r ที่ใช้ในการทดลองชุดนี ้
ตังแสดงในรูปท่ี 5.5 มีลักษณะเช่นเดียวกับในรูปที่ 5.1 โดยคาดว่าแยกออกเป็นวัฎภาคไมโครอิมัลชัน 
และวัฎภาคของกรดเอทานอลิก-ชิลิก ในวัฎภาคหลังนี้จะเกิดเป็นเจลขึ้นหลังจาก 1 วัน ผลของค่า r ต่อ 
ลักษณะของวัสดุชิลิกา-เจลาดินนาโนคอมโพลิตที่ลังเคราะห์ได้ แสดงในตารางท่ี 5.2 ลามารถอธิบาย 
ได้ตังนี้ เมื่อค่า r เพิ่มขึ้นปริมาณของ TEOS ลดลงขณะที่ปริมาณเจลาดินคงที่ จึงทำให้วัสดุที่
ลังเคราะห์ได้มีความแข็งลดลง เนื่องจากโครงข่ายของชิลิกาที่เกิดเป็นวัสดุประกอบกับเจลาดินมีการ
กระจายตัวอยู่เพียงเล็กน้อยหรือไม่สมํ่าเสมอ ทำให้โครงข่ายของเจลาดินเด่นกว่าชิลิกา-เจลาดินนาโน 
คอมโพลิตเมื่อค่า r เพ่ิมข้ึน
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ตารางท่ี 5.2 ลักษณะของตัวอย่างที่ลังเกตเห็นจากตาเปล่า ผลการวิเคราะห์พื้นที่ผิวของตัวอย่างด้วย
เทคนิค BET และโครงสร้างของซิสิกาด้วยเทคนิค MAS ^SiNMR

ค่า r TEOS (โมล) ลักษณะท่ีลังเกตเห็นจากตาเปล่า พ้ืนท่ีผัว ( ทา2/ g  ) Q2 : Q3 : Q4
2 0.037 ผงอนุภาคสีขาวปนอยู่กับเจลแฃ็งสืขาวค่อนข้างทบแสง 

เปราะแตกเป็นผงได้ง่าย
28.76 1: 4: 1

4 0.019 เจลแข้ง แต่เปราะแตกเป็นผงได้ง่าย มีสีขาวขุ่น พ้ืนผัวม 
อนุภ'าคสี1ขาวเกาะอยู่

1.83 1: 4:1

10 0.007 เจลแข้งมีสีขาวขุ่น โปร่งแสง พ้ืนผัวมีอนุภาคสีขาวเกาะอยู่ 
เล็กน้อย ดูดความช้ืนได้เล็กน้อย เม่ึอมีความช้ืนจะเหนียวช้ืน 
ไม่หักง่าย

0.64 1: 5: 2

15 0.005 เจลแข้งมีสีขาวขุ่น โปร่งแสง เหนียวไม่หักง่าย ดูดความช้ืน 
เม่ึอมีความช้ืนจะมีลักษณะท่ีขุ่นช้ืน

- 1: 6: 3

20 0.004 เจลมีสีขาวขุ่นเน่ึองจากดูดความช้ืนได้มากช้ืน เม่ึอมี 
ความช้ืนจะน่ิมลง

- 1: 5:2

r = 2 r = 4 r= 1 0  r = 15 r = 20

รูปท่ี 5.5 ระบบของการลังเคราะห์ชิลิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตภายหลังจากการเกิดปฏิกิริยาของสาร 
ละลายนํ้า( ในภาวะของกรดไฮโดรคลอริก 0.1 โมลาร์ )กับ TEOS 1 วันภายในภาชนะปิด ในระบบ AOT/ 
ไอโซออกเทน, เจลาดิน 1.7%โดยนํ้าหนักต่อปริมาตร ท่ี r ในช่วง 2-20
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การวิเคราะห์ด้วยเทคนิค SEM ภาพถ่ายจาก SEM ในรูปท่ี 5.6 แสดงลักษณะโครงลร้างที่ 
พ้ืนผิวของวัสดุตัวอย่าง จะเห็นได้ว่าตัวอย่างที่มีโครงสร้างของชิสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตเด่น ( ที่ค่า r 
ในๆ!วง 2 ถึง 4 รูปท่ี 5.6 ก และ ข ตามลำตับ ) ลักษณะพื้นผิวจะมีความพรูนสูง (ตารางที่ 5.2) ส่วนตัว 
อย่างที่มีโครงข่ายของเจลาดินเด่นกว่า ( ที่ค่า r ในช่วง 10 ถึง 20 รูปท่ี 5.6 ค ง และ จ ตามลำตับ) จะมี 
ลักษณะพื้นผิวคล้ายคลงกับออร์แกโนเจลของระบบที่ไม่มี TEOS ( รูปท่ี ข4 ภาคผนวก ข ) กล่าวคอใน 
ภาวะที่ตัวอย่างแห้งที่อุณหภูมิห้องจะไม่สามารถเห็นความพรูนได้ เจลจะมีโครงสร้างที่เป็นเนื้อเดียวกัน
(homogeneous internal structure) ซ่ึงค่าพ้ืนท่ีผิว (จากสมการ BET) ที่วัดได้จึงมีค่าน้อยมาก (ตารางที ่
5.2)นอกจากนื้ยังลังเกตเห็นได้ว่ามีรอยปริแตกที่พื้นผิวของวัสดุ(รูปที่5 .6 คงจ)เน ื่องจากว ัสด ุม ีความ  
แข็งลดลงทำให้ไม่สามารถทนแรงตันอากาศภายในเครื่อง SEM ที่กำลังขยายที่สูงขึ้นได้ จากลักษณะตัง 
กล่าวแสดงให้เห็นว่าชิสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตมีความเสถียรเชิงกลมากกว่าออร์แกโนเจลซึ่งสอด 
คล้องกับ Watzke และอieschbourg (1994)

การวิเคราะห์ด้วยเทคนิค MAS ^Si NMR พบว่า สเปคตรม NMR มีลักษณะที่คล้ายคลึง 
กันคือประกอบด้วย 3 พีก ได้แก่ Q2 Q3 และ Q4 (รูปท่ี 5.7) แสดงว่าปฏิกิริยาคอนเดนเชนชันไม่ได้เกิดข้ึน 
อย่างสมนุรณ์ ลักษณะของสเปกตรัมยังคงคล้ายคลึงกับชิสิกาเจลที่ลังเคราะห์จากเตตระมีทอกชิชิเลน
(TMOS)(ในระบบเดียวกันแต่ไม่มีเจลาดิน) ( รูปท่ี 5.3 จ ) แสดงให้เห็นว่ากลไกการเกิดเจลมีลักษณะที ่
คล้ายคลึงกันและการเกิดอนุภาคเบื้องต้นเกิดขึ้นที่หยดนํ้าขนาดจวภายในไมโครอิมัลชัน ที่ค่า r = 2 และ 4 
มีอัตราส่วนของพ้ืนท่ีใต้พีก Q2 : Q3 : Q4 เท่ากันแสดงว่าเจลของชิสิกาที่เกิดขึ้นมีโครงสร้างที่เหมือนกัน ตัง 
นั้นปริมาณ TEOS ของระบบที่ค่า r = 2 ซึ่งมีมากกว่าระบบที่ค่า r = 4 ไม่ได้มีผลทำให้เกิดความแตกต่าง 
ของโครงสร้างอย่างชัดเจนซึ่งสอดคล้องกับลักษณะที่ลังเกตเห็นด้วยตาเปล่า แต่อย่างไรก็ตามจากการวัด 
พ้ืนท่ีผิวของระบบท่ีค่า r = 2 มีพ้ืนท่ีผิวสูงถึง 28.76 ตารางเมตรต่อกรัม สูงกว่าพ้ืนท่ีผิวของระบบ r = 4 
มาก ( มีพ้ืนท่ีผิว 1.83 ตารางเมตรต่อกรัม ) ซ่ึงท้ัง 2 ระบบมีปริมาณเจลาดินเท่ากัน หากพจารณาในแง ่
ของการเกิดปฏิกิริยาโซล-เจลของ TEOS เป็นอันตับแรก ท่ีระบบ r = 2 ปริมาณ TEOS มากกว่าที่ระบบ r 
= 4 ถึง 2 เท่า ขณะที่ปริมาณนํ้าเท่ากัน ตังน้ันในระบบ r = 2 นํ้าทั้งหมดในระบบถูกใข็ในการเกิดปฏิกิริยา 
ไฮโดรไลชิสและตามด้วยปฏิกิริยาคอนเดนเซชันสมการที่ 2.1-2.3 ส่วนในระบบ r = 4 TEOS จะเกิด 
ปฏิกิริยาไฮโดรไลชิส ( ตามสมการที่ 2.1 ) กับนํ้าที่มากเกินพอ ตังนั้นงานวิจัยนี้คาดว่าปริมาณนื้าส่วนหนึ่ง 
ถูกใข็ในการละลายของเจลาดินออกเป็นลักษณะเกลียว ทำให้นาโนเจลที่เกิดขึ้นระหว่างชิสิกา-เจลาดินม ี
แรงดึงดูดที่ผิวมากจึงเกาะกันเป็นเจลที่ค่อนข้างแน่นกว่าทำให้พื้นที่ผิวที่วัดได้มีค่าตํ่ากว่าที่ระบบ r = 2
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รูปท่ี 5.6
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เปที่ 5.6 พื้นผิวจากเทคนิค SEM ของวัสดุซิสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิต ระบบ AOT/ HCI/ ไอโรออกเทน, 
เจลาดิน 1.7%โดยนํ้าหนักต่อปร็มาตร (ก) ค่า r = 2 (ข) ค่า โ ะ= 4 (ค) ค่า r = 10 (ง) ค่า r = 15 และ (จ) 
ค่า r = 20

ผลการทดลองของระบบที่ค่า r เพมข้ึนในๆiวง 4 ถึง 15 มสัดส่วนของ Q3 และ Q4 เพมข้ึน 
ในแต่ละค่า r ที่ใช้ (ตารางที่ 5.2) แสดงว่า TEOS ถกไฮโดรใลช์และเกิดปภกิร็ยาคอนเดนเชช้นใล้มากขึ้นT 1' . L _ T  "เมอค่า r เพิมขน สอดคล้องกับงาน่วิจัยของ Pouxviel และคณะ (1987) ทีสืกษาปฏกิรยาไฮโดรไลซิสของ 
TEOS ที่ภาวะกรด ในระบบสารละลายวัฏภาคเดียว พบว่าเมื่อค่า r สูงข้ึน ปฏิกิร็ยาจะเร็วข้ึน และ Klein
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(1985) พบว่าในระบบที่อัตราส่วนของตัวทำละลายร่วมต่อ TEOS คงท่ี เมื่อค่า r เพ่ิมข้ึนความเข้มข้นของ 
TEOS จะเจือจางลงเนื่องจากปริมาณนํ้าที่เพิ่มขึ้น เวลาที่ใช้!นการเกิดเจลจะลดลงจนถึงจุดหนึ่งแล้วจึง 
เพ่ิมนานข้ึน (แสดงในรูปท่ี 2.5) แสดงว่าปฏิกิริยาไฮโดรไลชิสและคอนเดนเซซ้นของ TEOS จะเกิดเร็วขึ้น 
เมื่อค่า r เพิ่มขึ้นจนถึงจุดหนึ่งอัตราการเกิดปฏิกิริยาทงหมดจะลดลง เพราะความเข้มข้นของ TEOS ซ่ึงเป็น 
สารตั้งต้นเจือจางลงมาก และค่า r ที่สูงหรอปริมาณนํ้าที่มากจะส่งผลให้เกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลชิสเพื่อ
สลายพันธะไซโลเซน สำหรับงานวิจัยนี้เมื่อค่า r เพ่ิมข้ึน ระบบจะมีความเข้มข้นของ TÈOS ที่เจือจางลง 
ในลักษณะที่คล้ายคลึงกันจึงน่าจะเป็นสาเหตุที่ทำให้ผลการทดลองของระบบที่ใข้ค่า r = 20 มีลัดส่วนของ 
Q3 และ Q4 ลดลง และความเข้มข้นของ TEOS ที่เจือจางทำให้โครงข่ายของเจลาตินมีลักษณะที่เด่นกว่าซิลิ 
กา-เจลาตินนาโนคอมโพสติทำใหพ้ื้นที่ผิวต่อกรัมวัสดุที่วัดได้มีค่าตํ่าลง ซึ่งโครงข่ายของเจลาตินมีสมปต ิ
ของความเสถียรเซิงกลที่ตํ่ากว่าซิสิกา-เจลาตินนาโนคอมโพสิต

สำหรับงานวิจัยนี้ เลือกใช้ค่า r = 4 เน่ืองจากมีความเข้มข้นของ TEOS มากพอที่จะทำให ้
ได้วัสดุชิสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตที่มีลักษณะโครงสร้างที่แข็งและมีความพรูนสูงและยังให้โครงสร้างที ่
มีอัตราส่วน Q2 : Q3 : Q4 เป็น 1: 4:1 เซ่นเดียวกับที่ค่า r = 2 ซ่ึงท่ีค่า r = 2 น้ี ความเข้มข้นของ TEOS มาก 
กว่าที่ค่า r = 4 ถึง 2 เท่าซึ่งเป็นการใข้สารตั้งต้นที่สิ้นเปลือง วัสดุที่ได้ยังมีความเปราะสูงและมีผงอนุภาค 
เกิดขึ้นมากซึ่งเป็นลักษณะที่ไม่เหมาะสมต่อการตรึงเอนไซม์ นอกจากนี้ระบบที่ค่า r -  2 ยังเป็นค่าอัตรา 
ส่วนเซิงโมลของน้ําต่อ TEOS ซึ่งพอดีที่จะทำให้เกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลชิสและคอนเดนเซชันไต้อย่างสมนุรณ์ 
ทำให้ไม่มีนํ้าเหลืออยู่ในระบบ ส่วนในระบบที่ใช้ค่า r = 4 ปริมาณนํ้ามากเกินพอสำหรับปฏิกิริยาไฮโดรไล 
ซิสและคอนเดนเซชันดังน้ัน TEOS ในระบบจะถูกใช้หมดไปแต่ยังคงมีนํ้าเหลือและถูกดูดซับไว้ที่เจลาดิน 
น้ําที่เหลือส่วนน้อยนี้จะสร้างสิ่งแวดล้อมท่ีเหมาะสมต่อเอนไซม์ที่ถูกตรึงรูป ระบบที่ใช้ค่า r = 4 จึงน่าที่จะ 
เหมาะลมต่อการนำไปใช้ในการตรึงเอนไซม์มากกว่าระบบที่ใข้ค่า r = 2
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เปที่ 5.7 สเปกต!ฆ MAS^SiNMR ของวัสตุ?สิกา'เจลาตนนาโนคอมโพสิต ระบบ AOT/ HCI/ ไอโซออก
เทน 1เจลาตน 1.7%โดยนํ้าหนักต่อปรมาตร (ก) ค่า r = 2 (ข) ค่า r = 4 (ค) ค่า r = 10 (ง) ค่า r = 15
และ (จ) ค่า r = 20
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จากผลกา?ทดลองเบื้องต้นที่ได้จากการศึกษาอิทธิพลของค่าความเป็นกรด-ด่างในหัวข้อ
5.1.2 และอิทธิพลของค่า r ในหัวข้อ 5.1.3 ที่เหมาะลมต่อการสังเคราะห์ชิสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิต 
ได้เลือกใช้สารละลายกรดไฮโดรคลอริก 0.1 โมลา?และค่า r = 4 ที่ปริมาณเจลาสิน 1.7 %โดยน้ําหนักต่อ 
ปริมาตร ในระบบไมโครอิมัลชันของ AOT/ ไอโซออกเทน พบว่าเกิดการแยกวัฎภาคของสารละลาย ใน 
การทดลองชุดนี้จึงทำการแปรเปลี่ยนปริมาณเจลาตินในช่วง 1.7 ถึง 14.0 %โดยนํ้าหนักต่อปริมาตร ดัง 
แสดงไว้ในหัวข้อ 4.3.3 เพื่อศึกษาสักษณะของวัสดุที่สังเคราะห์ได้ และไม่ต้องการให้เกิดการแยกวัฎภาค 
ขณะที่การเกิดเจลยังคงดำเนินอยู่เพื่อทำให้ทั้งระบบมีสมบ้ติจำเพาะที่เหมือนกัน อย่างไรก็ตามปริมาณเจ 
ลาตินที่เพิ่มขึ้นในระบบไมโครอิมัลชันย่อมทำให้ค่า r ที่ใช้ในการเกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสของ TEOS 
เปลี่ยนแปลงไปจากระบบที่ไม่มีเจลาดิน ( การสังเคราะห์ชิสิกาในระบบไมโครอิมัลชัน ) เพราะว่านํ้าส่วน 
หนึ่งในระบบถูกใช้ไปในการไฮเดรชันของเจลาดิน ดังนั้นผลิตกัณฑ์ที่เกิดขึ้นจากกระบวนการโซล-เจลของ 
TEOS ใน MBGs ย่อมเบี่ยงเบนไปจากในระบบของไมโครอิมัลชัน นอกจากนี้ในการตรึงเอนไซม์ เจลาดิน 
ซึ่งจะเกิดเป็นวัสดุเชิงประกอบกับซิสิกาเป็นตัวเดิมที่มีโมเลกุลขนาดใหญ่ Reetz และคณะ (1996) พบว่า 
ความเข้มข้นของเจลาดินที่เหมาะลมจะสามารถส่งเสริมแอคทิวิตี้ของเอนไซม์ที่ถูกตรึงรูปได้ ลำหริบการ
ทดลองชุดนี้หสังจากที่ปฏิกิริยาดำเนินไปเป็นเวลา 1 ช่ัวโมง แล้วทิ้งไว้ภายในภาชนะปิดเพื่อดูความเสถียร 
ของเจล พบว่าเมื่อเวลาผ่านไประยะหนึ่งในแต่ละปริมาณเจลาดินที่ใช้ เกิดการแยกวัฎภาคของเจลและของ 
เหลว ลักษณะของเจลและเวลาในการแยกของวัฎภาคแสดงในตารางที่ 5.3 และรูปท่ี 5.8

5.1.3 อ ิทธิพลของปริมาณเจลาสิน
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ตารางที่ 5.3 ปริมาณเจลาตินที่มีผลต่อการแยกวัฎภาคของเจลและของเหลว ในระบบ AOT/ไอโซออกเทน, 
สารละลายกรดไฮโดรคลอริก 0.1 โมลาf  ปริมาณคงที่ โดยที่ค่า r = 4 แสดงค่าโดยประมาณของเวลาใน 
การแยกชั้นและปริมาตรของเจลและของเหลวที่แยกตัว

เจลาติน ( %โดยน้ํา 
หนักต่อปริมาตร )

แยกช้ันท่ี 
(ช้ัวโมง)

เจล
(มิลลิลิตร)

ของเหลว 
(มิลลิลิตร)

ลักษณะของเจลท่ีแห้ง

0 24 5 11 เจลใลลักษณะเหมือนกระจก
1.7 24 5.5 8.5 เจลแข็งมีสี1ขาว1ชุ่น แต่เปราะแตกเป็นผงได้ง่าย 

พ้ืนผิวมือนุภาคสีขาวเกาะอยู่
3 48 5.7 8.0 เจลใล แข็ง พ้ืนผิวมือนุภาคสีขาวเกาะอยู่เล็ก 

น้อย ดูดความช้ืนแล้วจะอ่อนตัว
4 48 6.0 8.0 เจลใส แข็ง พ้ืนผิวมีอนุภาคสีขาวเกาะอยู่เล็ก 

น้อย ดูดความช้ืนแล้วจะอ่อนตัว
5 48 6.5 7.5 เจลใส แข็ง พ้ืนผิวมือ'นุภาคสีขาวเกาะอยู่เล็ก 

น้อย ดูดความช้ืนแล้วจะอ่อนตัว
6 48 7 7.4 เจลใส แข็ง พ้ืนผิวมีอนุภาคสีขาวเกาะอยู่เล็ก 

น้อย ดูดความช้ืนแล้วจะอ่อนตัว
7 48 9 6.0 เจลใส แข็ง ไม่มีอนุภาคมาเกาะท่ีพ้ืนผิว ดูด 

ความช้ืนแล้วจะอ่อนตัว
8 มากกว่า

120
14 - เจลใส แข็ง ดูดความช้ืนแล้วจะอ่อนตัว ไม,มี 

อนุภาคมาเกาะท่ีพ้ืนผิว
10 มากกว่า

120
14 “ เจลใส แข็ง ดูดความช้ืนแล้วจะอ่อนตัว ไม่มี 

อนุภาคมาเกาะท่ีพ้ืนผิว
12 ขณะท่ี 

ทดลอง
12 3.2 เจลใส แข็งเหนียว ไม่หักง่าย ท้ิงไว้นานจะช้ืน 

ได้ ไม่มีอนุภาคมาเกาะท่ีพ้ืนผิว
14 ขณะท่ี 

ทดลอง
14 2.0 เจลใส แข็งเหนียว ไม่หักง่าย ท้ิงไว้นานจะช้ืน 

ได้ ไม่มือ'นุภาคมาเกาะท่ีพ้ืนผิว

จากตารางที่ 5.3 จะสามารถสรุปพฦติกรรมการแยกวัฎภาคของเจลและของเหลวออกเป็น 3 ช่วงของ 
ปริมาณเจลาตินที่ใช้ในการทดลองตังนี้
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- ที่!]ริมาณเจลาตินในช่วง 1.7 ถึง 7 %โดยนํ้าหน้กต่อ!]ริมาตร เจลที่สังเคราะห์ได้๓ ดการ 
แยกวัฎภาคเป็นเจลที่โปร่งแลงและของเหลวใสภายใน 3 วัน ภายในภาชนะปิด ดังแสดงในรูปที่ 5.8 การ 
แยกของวัฎภาคที่เกิดขึ้นอาจเป็นผลมาจาก 2 ปัจสัยร่วมกันคือ ประการท่ีหน่ึง ปริมาณเจลาดินน้อยเกินไป 
จึงไม่สามารถเกิดเป็นโครงข่ายเจลที่ครอบคลุมสารละลายทั้งหมดซึ่งมี!]ริมาณมากไว้ได้ พฤติกรรมเช่นน้ี 
คล้ายคลึงกับระบบของการละลายเจลาตินในไมโครอิมัลชันเมื่อปริมาณเจลาตินน้อยเกินไปจะไม่สามารถ 
เกิดเป็นโครงข่ายของ MBGs ได้ แสดงในรูปท่ี 3.5 I (Haering และLuis», 1986) ประการท่ีสอง ในปฏิกิริยา 
ไฮโดรไลชํลของ TEOS ท่ีเกิดข้ึน เมื่อใช้สารละลายกรดไฮโดรคลอริกเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาพบว่าปฏิกิริยาเกิด 
ขึ้นอย่างรวดเร็วทำให้เอทานอลเกิดขึ้นเป็นปริมาณมากส่งผลให้เกิดการแยกของวัฎภาคเช่นเดยวกับที ่
กล่าวไว้แล้วในส่วนของผลของค่าความเป็นกรด-ด่าง หัวข้อ 5.1.1 )

- ที่!]ริมาณเจลาตินในช่วง 8 ถึง 10 %โดยน้ําหนักต่อปริมาตร เจลที่สังเคราะห์ไม่เกิดการ
แยกวัฎภาค ภายใน 5 วัน ภายในภาชนะปิด แสดงในรูปท่ี 5.8 น่าจะเป็นผลมาจากปริมาณเจลาตินที่เพิ่ม 
ขึ้นทำให้ลามารถเกิดเป็นโครงข่ายเจลที่ครอบคลุมสารละลายทั้งหมดไว้ได้ในเบื้องต้น ปริมาณนํ้าที่มากขึ้น 
ถูกใช่ใปในการละลายของเจลาติน ทำให้ปฏิกิริยาไฮโดรไลชิสชอง TEOS ไม่สามารถเกิดขึ้นได้อย่างรวด 
เร็วเท่ากับระบบที่มีปริมาณเจลาตินตํ่าในเบื้องต้น เอทานอลที่เกิดขึ้นจึงมีปริมาณไม่มากพอที่จะทำให้
ระบบเลียสมดุลย์ งานวิสัยนี้คาดว่าภายหลังจากที่เอทานอลเกิดขึ้นมาก วัฎภาคของไมโครอิมัลชันท่ีม ี
ความเสถียรอยู่ภายในโครงข่ายของเจลาดินจะเลียสมดุลย'ไปทำให้เกิดการแยกวัฎภาคของเจลาตินออก 
จาก วัฎภาคของไมโครอิมัลชัน

- ที่ปริมาณเจลาดินในช่วง 11 ถึง 14 %โดยนํ้าหนักต่อปริมาตร เจลที่สังเคราะห์ได้เกิด 
การแยกวัฎภาคขณะทดลองเป็นเจลที่โปร่งแลงและของเหลวใสแสดงในรูปที่ 5.8 การแยกของวัฎภาคที่เกิด 
ขึ้นน่าจะเป็นผลจากปริมาณเจลาดินที่ใช้ในลักษณะเดียวกันกับที่เกิดขึ้นในระบบของออ?’แกโนเจลที่ม ี
ปริมาณเจลาดินสูง (ดังแสดงในรูปท่ี 3.5 ill) (Hearing และLuisi, 1986) ซึ่งในระบบออ?แกโนเจลงานวิสัย 
นี้ได้ทำการทดลองพบว่าเจลาดินลามารถละลายอยู่ในไมโครอิมัลชันได้จนกระทั้งความเข้มข้นของเจลาดิน 
มากกว่า 10 %โดยนี้าหนักต่อปริมาตร จะเกิดกา?แยกวัฎภาคของตัวทำละลายอินทรย์ ( ไอโซออกเทน ) 
ออกจากเจล น่าจะเป็นเพราะว่าในระบบที่ปริมาณเจลาดินเพิ่มมากขึ้น ปริมาณนํ้าในระบบน้อยเกินไปที่ 
จะลามารถละลายเจลาดินปริมาณที่มากนี้ได้อย่างเหมาะสม ทำให้โมเลกุลของเจลาดินสามารถละลายได ้
เพยงบางส่วนซึ่งพอที่จะเกิดพันธะเชื่อมขวางกันทางกายภาพเป็นโครงสร้างร่างแหของลายเจลาดินที่ม ี
ลักษณะเป็นเกลียวได้แต่โครงข่ายเจลที่เกิดขึ้นนี้ไม่สามารถขยายตัวห่อหุ้มตัวทำละลายอินทริย์ได้ทั้งหมด
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จึงเกิดการแยกวิ'ฎภาคของตัวทำละลายอินทรีย์ออกจากเจล นอกจากนี้งานวิจัยนี้คาดว่า TEOS ที่ละลาย 
อยู่ในวิ'ฏภาคของไอโซออกเทนซ่ึงจะค่อยๆ แพร่เข้าไปเกิดปฏิกิริยากับนํ้าในไมโครอิมัลซัน จะสามารถแพร่ 
ผ่านโครงข่ายของเจลาดินไต้น้อยเนื่องจากเจลของเจลาดินที่ค่อนข้างหนาแน่น TEOS จึงเกิดปฏิกิริยา
ไฮโดรไลซิสท่ีพ้ีนผิวของเจล ทำให้เจลของเจลาตินมีความแข็งตัวมากยิ่งขึ้น

เจลาดิน 1.7-7.0 % 
นี้าหนัก/ปริมาตร

เจลาด ิน8.0-10.0%  
นานนัก/ปริมาตร

เจลาด ิน11.0-14.0%  
นี้าหนัก/ปริมาตร

รูปท่ี 5.8 ปริมาณเจลาดินที่มีผลต่อการแยกวิ'ฏภาคชองเจลและของเหลว ในระบบ AOT/ ใอโซออกเทน/ 
สารละลายกรดไฮโดรคลอ,ริก 0.1 โมลารี โดยที่ค่า r = 4 แสดงปริมาตรโดยประมาณของเจลและของเหลว 
ที่แยกตัว

สำหรับงานวิจัยของ Watzke และ Dieschbourg (1994) ที่ลังเคราะห์วิ'สดุซลกา-เจลาดิน 
นาโนคอมโพสิตซึ่งใข้ TMOS และสารละลายกรดไฮโดรคลอ‘ริก 0.1 โมลารีเป็นสารต้ังต้นสำหรับกระบวน 
การโซล-เจลพบว่าปริมาณเจลาดินมีผลต่อการแยกวิฏภาคของระบบเข่นเดียวกันเมื่อเจลาดินน้อยกว่า0.1 
%โดยนี้าหนักต่อปริมาตร โครงสร้างที่เกิดขึ้นมีลักษณะเป็นแกัวโปร่งใส (transparent glass body) เม่ือ 
ปริมาณเจลาดินมากกว่า 0.7% โดยนี้าหนักต่อปริมาตร ไม่เกิดการแยกวิฎภาคขณะที่เกิดเจล จะเห็นใต้ว่า 
งานวิจัยนี้และงานวิจัยของ Watzke และอieschbourg (1994) เปอรีเซนต์เจลาดินที่ทำให้ไต้เจลของ 
ซสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตที่เสถึยรแตกต่างกันถึงประมาณ 8-10 เท่า เนื่องจากในเบื้องต้นงานวิจัยนี้ไต้ 
ทำการละลายเจลาดินลงในระบบไมโครอินัลข้นของAOT/ ไอโซออกเทน พ 0=30 ต้วยเจลาดิน 1.7 %โดย 
นี้าหนักต่อปริมาตรเข่นเดียวกับ Watzke และDieschbourg (1994) แต่ระบบท่ีเกิดขึ้นไม่เป็นออรีแกโนเจล 
งานวิจัยนี้จึงใต้ทดลองเพิ่มปริมาณเจลาดินให้สูงขึ้น ซึ่งจากการแยกของวิ'ฎภาคดังกล่าวงานวิจัยนี้คาดว่า 
เจลที่ลังเคราะห์ไต้จากเจลาดินที่มีความเข้มข้นในข่วง8 ถึง 10%โดยนี้าหนักต่อปริมาตรน่าจะเหมาะสมที ่
จะนำไปประยุกต์ใช้ในการตริงเอนไซม์ อย่างไรกิตามไต้ทดลองนำเจลที่ลังเคราะห์ใต้จากเจลาดินที่มีความ
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เข้มข้น 8 10 และ 12 %โดยนํ้าหนักต่อปริมาตร ภายหลังจากทิ้งไข้ในภาชนะปิด 5 ข้น นำไปวิเคราะห์พื้น 
ผํวภายนอกด้วยเทคนิค SEM โดยเปรียบเทียบกับระบบที่ไม่มีเจลาดินและระบบที่ใซ้เจลาดินปริมาณน้อย 
เทียง 1.7 %โดยนํ้าหนักต่อปริมาตร ท่ีได้จากห์วซ้อท่ี 5.1.1 แสดงในรูปท่ี 5.9 การวิเคราะห์พื้นที่ผิวด้วย 
เทคนิค BET และโครงสริางของซิลิกาด้วยเทคนิค MAS^SiNMR แสดงในตารางที่ 5.4 จากลักษณะตัว- 
อย่างที่ลังเคราะห์พบว่า ระบบที่ไม่มีเจลาดินซิลิกาเจลที่ส์งเคราะห์ได้มีลักษณะเป็นกระจกใส เมื่อเพิ่ม 
เจลาดินเป็น 1.7 % ตัวอย่างมีความรุ่นเพิ่มขึ้นเพราะมีอนุภาคสืฃาวมาเกาะที่พื้นผิว เมื่อเพิ่มเจลาดินมาก 
ข้ึนอีก (8 10 และ 12 %โดยนื้าหนักต่อปริมาตร) ลักษณะของตัวอย่างที่ลังเคราะห์ได้เป็นเจลที่ค่อนข้างใส 
มีความเหนิยวและการบวมตัวในนื้าได้มากขึ้นซึ่งเป็นลักษณะของออริแกโนเจลที่เด่นกว่าวิลกา

กา?วิเคราะห์ด้วยเทคนิค SEM จากรูปท่ี 5.9 พื้นผิวของชิลิกาเจลที่ไม่มีเจลาดินมีลักษณะ 
ที่เรียบเป็นเนื้อเดียวกัน ที่กำลังขยาย 10,000เท่า ก็มีลักษณะฟนเดียวกัน(ไม่มีภาพประกอบ) การเพิ่ม 
เจลาดิน 1.7 % จะทำให้วัสดุที่ได้มีความพรูนมากขึ้น เมื่อเจลาดินเพิ่ม่ขึ้นเป็น 8 %โดยนื้าหนักต่อปริมาตร 
จะมีลักษณะที่ค่อนข้างเป็นเนื้อเดียวกันมากขึ้น (ที่ปริมาณเจลาดินเพิ่มขึ้นเป็น 10 และ 12 %โดยนื้าหนัก 
ต่อปริมาตร ก็มีลักษณะที่ค่อนข้างเป็นเนื้อเดียวคลัายคลงกับตัวอย่างที่ลังเคราะห์จากเจลาดิน 8 %โดยนํ้า 
หนักต่อปริมาตร (ไม่แสดงภาพ)) และพื้นผิวจะมีลักษณะใกล้เคียงกับออริแกโนเจลมากยิ่งขึ้น

ก ข

ร ูปท ี่ 5 .9
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ค ง

2ปท่ี 5.9 พ้ืนผิวจากเทคนํค SEM ของเจลท่ีสังเคราะห์จากระบบ AOT/ HCl/ ไอโซออกเทน สาร«ะลายกรค 

ไฮโครคลอรก 0.1 โมลาf  (ก) ?สิกาเจล ไม่มีเจลาสิน p=4 (ข) วัสดุ?ลกา-เจลาตนนาโนคอมโพสิต เจลาสิน

1.7 %โดยน้ําหนักต่อปริมาตร r = 4 (ค) วัสดุ?สิกา-เจลาสินนาโนคอมโพสิต เจลาสิน 8 %โดยน้ําหนักต่อ 

ปริมาตร r = 4 (ง) MBGs เจลาสิน 1.7 %โดยน้ําหนักต่อปริมาตร

ทรวิเคราะห์พ้ืนท่ีผิวด้วยเทคนํค BET แสคงไนตารางท่ี 5.4 พบว่าค่าท่ีวัดได้มีค่าต่ํามาก 

สอดคต้องสับภาพค่ายด้วยเหคนํค SEM อ่ืงเจลาสิน 1.7 %โดยน้ําหนักต่อปริมาตร จะมีพ้ืนท่ีผิวสูงกว่า 

ตัวอย่างอ่ืน ๆ เม่ือปริมาณเจลาสินเพมมากข้ึน (8 10 12 %โดยน้ําหนักต่อปริมาตร) ระบบจะมีโครงสร้าง 

ของออ!นกโนเจลท่ีเด่นพ้ืนท่ีผิวท่ีวัดได้จืงมีค่าต่ําลงหอ ๆ สัน งานวิสัยพ้ืยัมัม่พบแหล่งต้างองหริองาน่วิสัย 

ไนสักษณะเคยวสันไ?เทคนค BET ไนการวัดพ้ืนท่ีผิวของวัสดุ?สิกา-เจลาสินนาโนคอมโพสิตและMBGs 
แต่อย่างไรก็ตาม Rees และคณะ (1995) ได้สิกษ•าระบบ MBGs พบว่าเม่ือแซ์ MBGs ไนตัวทำละลาย 

อนทริยัท่ีไม่มี?ว สารลคแรงตงผิว เจลาสิน และเอนไซม์จะยังคงถูก?งอ^ภายในเมตริกซ์เจล กระบวนการ 

แพร่ของสารต้ังต้นและผสิตสัณจไทสามารถละลายได้ในน้ํามันสามารถเก็ดข้ึนผ่านบริเวณวัฎภาคน้ํามัน 

และ?มผ่านตัวเมตริกซ์เจลเองได้อย่างว่าย ๆ งานวิสัยน้ืจงคาดว่าแมัว่า?สิกา-เจลาสินนาโนคอมโพสิตท่ี 

สั5เคราะห์จะมีพ้ืนท่ีผิวต่อกร้มท่ีต่ําแต่ก็น่าท่ีจะสามารถนำมาใ?เป็นตัวพดุงได้ด



86

ตารางที่ 5.4 ผลการวิเคราะห์พื้นที่ผิวของตัวอย่างด้วยเทคนิค BET และโครงสร้างของชิลิกาด้วยเทคนิค 
MAS ^SiNMR

เจลาดิน(%โดยน้ําหนักต่อปริมาตร) พ้ืนท่ีผิว (m2/g) Q2: Q3: Q4
0 0.40 1:7:1

. 1.7 1.83 1:4:1
8.0 0.29 1 :5 :2
10.0 0.29 1 :4 :2
12.0 0.26 1 :5 :2

กา?วิเคราะห์ด้วยเทคนิค MAS ^Si NMR แสดงในตารางที่ 5.4 พบว่าการสังเคราะห์ที ่
ปริมาณเจลาดินต่างๆ ตันจะได้โครงสร้างท่ีมอตราส่วนของ Qz: Q3: Q4 พอๆ ตันแสดงว่าโครงสร้างของ 
ชิลิกาที่เกิดขึ้นมีลักษณะเหมือนๆตัน เมื่อปล่อยให้ปฏิกิริยาดำเนินไปจนกระที่งเกิดกา?แยกวัฎภาคดังกล่าว

จากผลการทดลองในหัวข้อนี้งานวิจัยนี้คาดว่าชิลิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตที่สังเคราะห ์
จากเจลาดินที่มีความเข้มข้น 8 %โดยนํ้าหนักต่อปริมาตร น่าจะเหมาะสมต่อการตรงเอนไซม์มากที่สุด 
เนื่องจากปริมาณเจลาดินที่น้อยกว่าและมีลักษณะออร์แกโนเจลที่เด่นจะทำให้มีนํ้าที่เป็นอิสระที่เหลือจาก 
การใช้ในการเกิดเจลอยู่ภายในไมโครอิมัลซันมากกว่าในระบบที่มีปริมาณเจลาดินมากและปริมาณนํ้า 
อิสระนี้จะช่วยทำหน้าที่เป็นตัวทำละลายเอนไซม์และช่วยควบคุมให้เอนไซม์มีลักษณะโครงสร้างที่ใกล้เคียง 
ตับลักษณะธรรมชาติของเอนไซม์ได้มากท่ีสุด และถึงแม้ว่าโครงข่ายของเจลาดินเด่นแต่โครงข่ายของชิสิกา 
ที่เกิดขึ้นร่วมตันเป็นวัสดุเชิงประกอบชิลิกา-เจลาดินน่าจะทำให้สมบ้ดิและความเสถียรของเจลเพิ่มขึ้นจาก 
ระบบออf แกโนเจลซึ่งได้มีผู้ทำการคีกษามาแล้ว (Watzke และDieschbourg, 1994)
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5.1.4 อิทธิพลของค่าความเป็นกรด-ดางเม่ือใช้ตัวเร่งปฎกิริยา 2 ชนิดในการสังเคราะห ์
วัสดุซิสิกา-เจลาตนนาโนคอมโพสิต

เน่ืองจากในหัวข้อ 5.1.3 ในระบบที่มีความเข้มข้นของเจลาดินสูงจะทำให้โครงข่ายของเจ 
ลาดินเด่นกว่าซิลิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตจึงได้ทำการทดลองเร่งกระบวนการโซล-เจลโดยใข้สารละลาย 
กรดไฮโดรคลอริก 0.1 โมลาร์ เป็นเวลา 1 ช่ัวโมง ที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเข้ยล แห้วจึงตามด้วยลารละลาย 
แอมโมเนีย 30 %โดยป,ริมาตร ผลการวิเคราะห์พื้นที่ผิวของตัวอย่างด้วยเทคนิค BET และโครงลร้างของชิล ี
กาด้วยเทคนิค MAS^SiNMR แสดงในตารางที่ 5.5 ขณะทำกา?ทดลองทั้งในระบบที่ใข้เจลาดิน 8 และ 14 
%โดยน้ําหนักต่อปริมาตร เมื่อเพิ่มเบสเข้าไปในระบบ มีอนุภาคลีขาวเกิดขึ้นอย่างรวดเร็ว แสดงว่า
ปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสและคอนเดนเซชันของ TEOS เกิดเร็วขึ้นอย่างเห็นได้ชัด เป็นเพราะว่าการเพิ่มสาร 
ละลายแอมโมเนียเป็นการเพิ่มทั้งสารตั้งต้น( H20  )และตัวเร่งปฏิกิริยา( NH4OH ) อกทั้งสามารถปรับค่า 
ความเป็นกรด-ด่างได้มาก (จากเดิมค่าความเป็นกรด-ด่างเป็น 1 เพ่ิมข้ึนถึง 12 ) ซ่ึง Blinker และคณะ 
(1990) ได้เสนอว่าเมื่อความเป็นเบสและค่า r เพ่ิมข้ึน (จากเดิม r น้อยกว่าหรือเท่ากับ 4 ) ผลีตกัณฑ์จาก 
กระบวนการโซล-เจลจะค่อย ๆ เปลี่ยนจากลักษณะที่เป็นสายโพสิเมอร์ที่มีสาขาไปเป็นอนุภาคและจะเห็น 
ได้จากตารางที่ 5.5 อัตราส่วน Q3: Q4 เพ่ิมข้ึนเม่ือเบสเพ่ิมข้ึน สำหรับตัวอย่างที่ลังเคราะห์จากเจลาดิน 8 
%โดยน้ําหนักต่อปริมาตร อนุภาคลีขาวกระจายตัวอย่างทั้วถึง และเกิดความไม่เป็นเนื้อเดียวกันของวัสดุ 
เพ่ิมข้ึน ลามารถลังเกตได้จากภาพถ่ายด้วยเทคนิค SEM ท่ีแสดงในรูปท่ี 5.10 และค่าพื้นที่ผิว (จากสมการ 
BET) สูงขึ้นกว่าตัวอย่างท่ีไม่เพิ่มเบส แต่อย่างไรก็ตามเมื่อใช้เทคนิค SEM ที่กำลังขยายสูงขึ้นก็ยังคงไม ่
เห็นความพรุน สำหรับตัวอย่างที่ลังเคราะห์จากเจลาดิน 14 %โดยนํ้าหนักต่อปริมาตร ซึ่งเป็นปริมาณของ 
เจลาดินที่สูงมาก การเพิ่มเบสทำให้อนุภาคลีขาวเกิดขึ้น แต่การกระจายตัวของอนุภาคชิลีกาบนออร์แกโน- 
เจลฌาบางกว่าที่เจลาดิน 8 %โดยนํ้าหนักต่อปริมาตร เจลมีลีขาวชุ่น และเกิดความไม่เป็นเนื้อเดียวกัน 
ของวัสดุเพิ่มข้ึนจากระบบที่ไม่เพิ่มเบส
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ตารางท่ี 5.5 ผลการวิเคราะห์พื้นที่ผิวของตัวอย่างด้วยเทคนิค BET และโครงสร้างของวิสิกาด้วยเทคนิค 
MAS^SiNMR และลักษณะของตัวอย่างที่สังเคราะห์

การเพ้ืม NH.OH
" 7

เป็น'ขันตอนท 2
เจลาตน 8 %โดยน้ําหนักต่อปริมาตร เจลาตํน 14 %โดยใ!าหนักต่อปริม่าตร

พ้ืนท่ีผิว (m2/g) Q2:Q3:Q4 ลักษณะตัวอย่าง Q2:Q3:Q4 ลักษณะตัวอย่าง
ไฝ m ม 1:6:3 เจลใส แรง ถูก«วาม4 น 

แรวจะ«ธนส์ว ไม่มี 
«ใ^าลมาเกาะทีพ่ืน้ผวิ

1:6:4 เจ«ใส แจํง เหนยว ไม่ฟ้า 
4าอพ้ืงพนาบจะพ้ืนไร ไม่ 
มีธ1fกากมาเกาะท่ีพ้ืนผิว

NH4OH 0.7 ml, r =6 0.79 1:9:4 ร«นเจ«มสีจืาวทนเสง 
แฟ้งจะเปราะฟ้าพ า ย

1:15:8 ร«นเจสมี![ราวรุ่น น,รงจะ 
เปราะฟา้พาย

NH4OH 1.4 ml, r =8 0.69 1:14:5 ร«นเจ«ม!ี[จาวทบแสง 
แรงจะเปราะฟา้พาย

- -

เปที่ 5.10
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เปท่ี 5.10 พ้ืนผวจากเทคนิค SEM ของวัสดุซิสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิต ระบบ AOT/ สารละลายกรด 
ไฮโดรคลอรก 0.1 โมลาร์/ ไอโซออกเทน, เจลาดิน 8 %โดยน้ําหนักต่อปริมาตร และสารละลายแอมโมเนีย 
30%โดยปริมาตร (ก) ไม่เพ่ิมสารละลายแอมโมเนีย, ค่า r =4 (ข) เพ่ิมสารละลายแอมโมเนีย 0.7
นิลสิสิตร, r = 6 (ค) เพ่ิมสารละลายแอมโมเนีย 1.4 นิลสิสิตร, r = 8
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2ปท่ี 5.11 พ้ืไ4ผิว'รากเทคนค SEM ของวัสดุ?สิกา-เจลาดินนาในคอมโพสิต ระบบ AOT/ สารละลายกรด 
ไฮโดรคลอริก 0.1 โมลาร/ไอโซออกเทน, เจลาดิน 14 %โดยน้ําหนักต่อปริมาตร นละลารละลายแอมโมเนีย 
30%โดยปริมาตร (ก) ไม่เพ่ิมลารละลายแอมโมเนีย, ค่า r =4 (ข) เพ่ิมสารละลายแอมโมเนีย 0.7
มลสิสิตร, r = 6

5.1.5 สมปต้ของ?สกิา-เรลาตนนาโนคอมโพสติหตีงัเคราะห์

(1) ความเสถียรตัวในน้ํา

เม่ือนำ?สิกา-เจลาดินนาโนคอม่โพสิตท่ีเตรียม'จาก(นัว#อท่ี 5.1.3)เจลาดิน 8 % 
โดยน้ําหนักต่อปริมาตร ท่ีใช้สารละลายกรดไฮโดรคลอริก 0.1 โมลาร์ เป็นตัวเร่งปฎิกริยาท่ีค่า r = 4 และ 
ยังไม่ได้ตริงเอนไซม์นำไปแช่น้ําหลังจาก 1 วัน พบว่าเจลบวมตัวประมาณ 1.5 เท่า ภายใน 1 สิ'ปดาห์เจล 
บวมตัวเพยงประมาณ 2 เท่านลัวค่อนช้างคงท่ี เม่ือแยกเจลออกมาเจลมืลักษณะท่ีเหนียวเม่ือใช้มือบบจะ 
เละ เจลมืความเสถียรอยู่พอลมควรเม่ือเปรยบเทยบก้'บ MBGs ท่ีเตริยมจากระบบเช่นเดียวก'น ซ่ึงMBGs 
จะบวมน้ัา, ละลายนลัวแตกตัวออกหลังจากท่ีแช่อยู่ในน้ัาภายใน 1 วันเท่าน้ัน ในระบบท่ีปริมาณเจลาดิน 
เพ่ิมข้ึน ท้ัง?สิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตและ MBGs จะบวมตัวมากข้ึนเม่ือแช่ในน้ํา ในกรณีชอง?สิกา-เจ 
ลาดินนาโนคอมโพสิตท่ีเตริยมจากการเร่งปฎกริยาของกระบวนการโซล-เจลด้วยเบสแอมโมเนียเป็นข้ัน
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ตอนท่ี 2 (จากหัว'เอท่ี 5.1,4)ในระบบท่ีใช้เจลาดิน 8 %โดยน้ีาหนักต่อปริมาตร พบว่าวัสดุท่ีสังเคราะห์ได้ 
จะไม่เสถียรเร่อถูกแๆ !อยู่ในน้ัา เจลจะยุ่ยแล้วละลายเป็นอนุภาคสิขาวกระจายตัวอยู่ในน้ีาภายไนเวลา 20 
นาทเท่าน้ัน ท่ีปริมาณเจลาดินเพ่ิมข้ึน(14%โดยน้ําหนักต่อปริมาตร)เจลจะบวมตัวประมาณ 3-4 เท่าภาย 
ใน 1 วัน แล้วจะแตกตัวใน 1 สัปดาห์ ส^ได้ว่าซสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตท่ีเตรียมจากการเร่ง 
ปฏิกิริยาด้วยเบสในข้ันตอนท่ี 2 (จากหัว,เอ ท่ี 5.1.4)จะมีความเสถียรไนน้ําต่ํา แต่ในระบบท่ีมีปริมาณเจลา- 
ดินเพ่ิมมากข้ึน(เป็น 14 %โดยน้ีาหนักต่อปริมาตร)ท้ังการเร่งปฏิกิริยาด้วยกรดไฮโดรคลอริกเพยงข้ันตอน 
เดียว(จากหัวข้อท่ี 5.1.3)และการเร่งปฏิกิริยาด้วยเบสเป็นข้ันตอนท่ี 2 (จากหัวข้อท่ี 5.1.4) หากมีการปริบ 
ค่า พ0 โดยการเพ่ิมปริมาณน้ําในระบบท่ีใข้ในการสังเคราะห์อาจจะทำใหัได้เจลท่ีมีความเสถียรไนน้ัามาก 
ข้ึนเพราะในฟ้องต้นน้ัาจะทำไห้เจลาดินละลายตัวออกเป็นสักพนะท่ีเป็นเกสืยวเกิดเป็นโครงสร้างของ 
MBGsVอยู่ลมดุลย์กับไมเซลล์ด้วย AOT (Jenta และคณะ, 1997) งานวัจัยน้ีเซ่ึอว่าจะทำไห้TEOS แพร่เข้า 
ไปเกิดปฏิกิริยาได้มากสิสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตท่ีสังเคราะห์ได้ก็จะมีความเสถียรตัวในน้ีามากข้ึน 
นอกจากน้ีได้ทำการทดสอบความเสถียรไนน้ัาของเอนไซม์ตรีงเป(0.02 กริมเอนไซม์/กริมตัวพยุง)บนสิสิกา- 
เจลาดินนาโนคอมโพสิตท่ีเต่ริยมจากเจลาดิน 8 %โดยน้ัาหนักต่อปริมาตร สารละลายกรดไฮโดรคลอริก
0.1 โมลาริ ค่า r = 4 พบว่ามีความเสถียรเๆ !นเดียวกับตัวอย่างท่ียังไม่ได้ตรีงเอนไซม์ท่ีเตรียมจากหัวข้อท่ี
5.1.3 ท่ีสังเคราะห์จากระบบฟนเดียวกัน

(2) ความเสถยีรตวัไนตวัทำละลายอนิทรยี์

Laane และคณะ (1987) ได้เสนอค่า log P ข้ึงเป็นค่าท่ีนัยมไข้ในการเสือกตัวทำ 
ละลายอินทรีย์ท่ีมีอิทธพลต่อโครงสร้างลามมีตของเอนไซม์ ตัวทำละลายอินทรียัอาจส่งผลในการยับยังการ 
เร่งปฏิกิริยาชองเอนไซม์เน่ืองจากทำไห้เอนไซม์สูญเสืยสภาพทางธรรมซาดิไป โดยท่ี logP แสดงถีงความมี 
ข้ัวของตัวทำละลายอินทรีย์ สามารถแบ่งตัวทำละลายอินทรีย์ออกเป็น 3 !ๆวงของค่า logP ด้งต่อไปน้ีเร่อ 
ตัวทำละลายมีค่า logP < 2 เป็นตัวทำละลายท่ีมีข้ัวทำให้เอนไซม์มีค่าแอคทิวต้ีต่ําเน่ืองจากการสูญเสิย 
สภาพโครงสร้างทางธรรมชาดิของเอนไซม์ เร่อตัวทำละลายมีค่า logP อยู่ระหว่าง 2 ถีง 4 จดเป็นตัวทำ 
ละลายท่ีไข้กันอย่างกว้างขวาง และกลุ่มสุดท้ายมีค่า logP > 4  จัดเป็นตัวทำละลายอินทรีย์ชนัดไม่มีข้ัวจืง 
มีสมนัดิในการละลายสารตังต้นท่ีไม่มีข้ัวได้ดีฟน ไอโซออกเทน (logP = 4 .5 )  งานวัจัยน้ีได้ทดลองนัา 
เอนไซม์ตรีงJปบนชิสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตท่ีเตรียมได้จากเจลาดิน 8 %โดยน้ัาหนักต่อปริมาตร สาร 
ละลายกรดไฮโดรคลอ่ริก 0.1 โมลาริ ท่ีค่า r = 4  ขนาดประมาณ 10 ลูกบาศก็มลสิเมตร ไปแๆ !ในตัวทำ 
ละลายอินทรีย์ท้ัง 3 ๆ !วงของค้า logP ข้ึงได้แก่ อะสิโตน (logP = -0.23) เบนสิน (logP = 2) เฮกเซน (logP

I
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= 3.2) ไชโคลเฮกเซน (logP = 3.2) เฮปเทน (logP = 4) และไอโซออกเทน (logP = 4.5) พบว่าชิลิกา-เจลา 
ดินนาโนคอมโพสิตมีความเสถียรในตัวทำละลายหลายชนิด ปริมาตรภายหลังจากการแซ่ไว่ในแต่ละตัวทำ 
ละลาย 5 วัน ขยายตัวข้ึนประมาณ 2 เท่า เม่ือแยกเจลออกมา เจลท่ีแพ้จะหดตัวลงและมีลักษณะคล้าย 
กับก่อนท่ีจะแซ่ ในตัวอย่างท่ีแซ่ในเบนชีน (logP = 2) ตัวอย่างจะบวมตัวและมีความใสเพ่ิมข้ึนกลมกลืน 
เป็นสีเดียวกับตัวทำละลายอินทรีย์ ภายหลังจากท่ีตัวอย่างถูกปล่อยท้ิงไว้ให้แห้งในบรรยากาศ เจลจะหด 
ตัวลงแต่จะยังคงความใส ส่วนตัวอย่างท่ีแซ่ในอะซิโตน (logP = -0.23) เจลจะบวมตัวและมีความขาวเพ่ิม 
ข้ึน หลังจากท่ีแยกเจลออกมา เจลจะหดตัวลงและมีลักษณะคล้ายกับก่อนท่ีจะแซ่ สำหรับงานวิจัยของ
Watzke และDieschbourg (1994) พบว่าชิสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตท่ีเตรียมจาก TMOS มีความ 
เสถียรในตัวทำละลายอินทรีย์หลายชนิด (อะชิโตน ฌทานอล (logP = -0.75) เอทานอล (logP = -0.24) 
ไซโคลเฮกเชน และไดคลอโรมีเทน) แต่มันจะบวมตัวเม่ือแซ่ในคลอโรฟอร์ม (logP = 2) และมีความใสเพ่ิม 
ข้ึน เม่ือแห้งเจลจะหดตัวแน่นโดยท่ีไม่แตกและยังคงความใส ในงานวิจัยน้ีเลือกใช้สารละลายไอโซออกเทน 
เป็นตัวกลาง (reaction medium) ในการเกิดปฏิกิริยาของเอนไซม์ตรึงรูปซ่ึงซิลิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิต 
ท่ีลังเคราะห์ได้จะมีความเสถียรในไอโซออกเทนอยู่พอสมควร และเป็นตัวทำละลายอินทรีย์ชนิดไม่มีข้ัวซ่ึง 

จะไม่ทำให้เอนไซม์สูญเสียสภาพโครงสร้างทางธรรมชาติไป

(3) ความเสถียรตัวต่อความร้อน

จากงานวิจัยของ Watzke และอieschbourg (1994) กล่าวว่า MBGs จะหลอม 
เหลวที่อุณหภูมิประมาณ 45 องศาเซลเซียสเท่านั้นเมื่อเปรียบเทียบกับซิลิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิต เจล 
จะยังคงความเสถียรถึงอุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส จากการวิเคราะห์ทางอุณหภูมิ (Thermal analysis) 
นํ้าและคาร์บอนซึ่งเป็นองค์ประกอบพื้นฐานจะสลายตัวไปเหลือแต่โครงสร้างของชิสิกาที่แน่น (a densified 
silica body) ที่เกิดจากชิสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิต ในงานวิจัยนี้ได้ทดลองนำเจลที่เตรียมได้จากเจลา- 
ดิน 8 %โดยนํ้าหนักต่อปริมาตร จากหัวข้อที่ 5.1.3 ไปเผาด้วยเทคนิค TGA (Thermal gravimetric 
analysis) ที่อุณหภูมิสูงถึง 1200 องศาเซลเซียส นาน 2 ช่ัวโมง และอาตัยเทคนิค SEM เพ่ือศึกษาพ้ืนผิว 
ของตัวอย่างภายหลังจากการเผา (รูปท่ี 5.12 ข) พบว่าพ้ืนผิวแตกต่างจากพ้ืนผิวของตัวอย่างก่อนท่ีจะนำ 
ไปเผาซ่ึงพ้ืนผิวค่อนช้างเป็นเนื้อเดียวกัน (รูปท่ี 5.12 ก) พ้ืนผิวของตัวอย่างในรูปท่ี 5.12 ข ไม่เป็นเนื้อเดียว 
กันมีลักษณะของอนุภาคซิสิกาทรงกลมปนอยู่กับเจลที่มีโครงสร้างต่อเนื่องซึ่งน่าจะเป็นซิลิกาที,เกิดจาก 
ปฏิกิริยาไฮโดรไลชิสและคอนเดนเซชันที่ไมเชลล์และบนสายของเจลาดินลักษณะของภาพที่ได้จากเทคนิค 
SEM คล้ายคลึงกับแบบจำลองอื่นที่ Atkinson และคณะ(1989) ได้เสนอไว้ตังแสดงในรูปท่ี 5.12 ค ซ่ึง
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แลดงถึงโครงสร้างที่ประกอบด้วยหลอดของเจลาดินท่ีอุดมไปด้วยนํ้าในไมโครอิม้'ลชัน แรงยึดระหว่างซิลิกา 
และเจลาดินเป็นพันธะโควาเลนต์ที่แข็งแรง (Watzke และอieschbourg, 1994) การเผาจะเป็นการไล่เอา 
เจลาดินออกไปเพื่อดูโครงสร้างชิสิกาที่เหลือและงานวิจัยนี้ยังได้นำชิลิกาที่ได้จากการสังเคราะห์จาก 
กระบวนการโชล-เจลของ TEOS ในไมโครอิมัลชันของ AOT/ สารละลายกรดไฮโดรคลอริก 0.1 โมลาร์/ 
ไอโซออกเทน โดยที่ไม่มีเจลาดินไปเผาเพื่อเปรียบเทียบกับซีสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิต จะเห็น'ว่าเม่ือ'ไม่ 
ได้เผา(รูปที่ 5.12 ง) วัสดุมีพื้นผิวท่ีเรียบและไม่มีความพรูน หลังจากการเผา(รูปที่ 5.12 จ) พ้ืนผิวของวัสดุมี 
ลักษณะที่หยาบขึ้น นอกจากนี้ได้ทดลองนำเจลที่เตรียมได้จากเจลาดิน 14 %โดยนํ้าหนักต่อปริมาตร และ 
เพิ่มเบล 0.7 มีลสิลิตร ทำให้ค่า r เพ่ิมข้ึนเป็น 6 ไปเผาด้วยเทคนิค TGA ที่อุณหภูมิ 700 องศาเซลเซียสพ้ืน 
ผิวของตัวอย่างภายหลังจากการเผา (รูปท่ี 5.13 ก และ ข) พบว่าพื้นผิวแตกต่างจากพื้นผิวของตัวอย่าง 
ก่อนที่จะนำไปเผาซึ่งพื้นผิวค่อนข้างเป็นเนื้อเดียวกัน (รูปท่ี 5.11) พ้ืนผิวของตัวอย่างในรูปท่ี 5.13 ก และ ข 
มีความพรูนท่ีสูงมาก ลักษณะคล้ายคลึงกับแบบจำลองของ Watzke และDieschbourg (1994) ในรูปท่ี
5.13 ค แสดงโครงข่ายของวัสดุซีสิกา -  เจลาดินนาโนคอมโพสิตที่ประกอบด้วยโครงข่ายของอนุภาคเล็ก ๆ 
ขนาดระดับนาโนเมตรระหว่างเจลาดิน -  นํ้า ( gelatin-water droplet network ) ซ่ึงเป็นบริเวณท่ี TEOS 
เกิดปฏิกิริยากับอนุภาคของนํ้าเป็นกรดซิสิก กรดชิสิกจะทำปฏิกิริยาคอนเดนเซชันต่อมากลายเป็นโครงข่าย

%  V  ■ m  Vของวัสดุซีสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิต ปฏิกิริยาลามารถเกิดขนได้ทังภายในอนุภาคเล็ก  ๆ ของนำและ 
บริเวณพ้ืนผิวระหว่างวัฎภาค ดังน้ันรูพรูนท่ีเกิดข้ึนจะเป็นล่วนของไอโซออกเทนท่ีระเหยไปและส่วนของ
เจลาดินที่ซึ่งถูกเผาไปด้วยอุณหภูมิที่สูง

อย่างไรก็ตามจะเห็นได้ว่าชิสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตเสถียรตัวมากด้วย 
อุณหภูมิที่สูงกว่า 600 องศาเซลเซียสซึ่งน่าจะเกิดขึ้นเนื่องจากโครงสร้างของชิสิกาที่มีความเสถียร เม่ือ 
เปรียบเทียบกับ MBGs ซึ่งจะหลอมเหลวที่อุณหภูมิประมาณ45 องศาเซลเซียสเท่านั้น
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รูปท่ี 5.12 พื้นผิวจากเทคนิค SEM ของวัสดุซิลิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิต ระบบ AOT/ สารละลายกรด 
ไฮโดรคลอริก 0.1 โมลาร์/ ไอโขออกเทน, เจลาดิน 8 %โดยนํ้าหนักต่อปริมาตร ค่า r = 4 (ก) ปล่อยให้แห้งที่ 
อุณหภูมิห้อง (ข) นำไปเผาด้วยเทคนิค TGA ที่อุณหภูมิ 1200 องศาเซลเริเยส เลิกาเจลที่ได้จากการ 
ล่งเคราะห์จากกระบวนการโซล-เจลของ TEOS ในไมโครอิมัลชัน (ค) แบบจำลองอึ่น(จากรูปที่ 2.9, 
Atkinson และคณะ, 1989) (ง) ปล่อยให้แห้งที่อุณหภูมิห้อง (จ) นำไปเผาด้วยเทคนิค TGA ที่อุณหภูม ิ
1200 องศาเซลแยส
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รูปท่ี 5.13 พื้นผิวจากเทคนิค SEM ของวัสดุๆเลิกา-เจลาดินนาโนคอมโพลิต ระบบ AOTV สารละลายกรด 
ไฮโดรคลอรก 0.1 โมลาร์/ ไอโซออกเทน, เจลาดิน 14 %โดยนํ้าหนักต่อปริมาตร และเพิ่มสารละลายเบส 
แอมโมเนีย 30 %โดยปริมาตร ค่า r ะ= 6 เผาลัวยเทคนิค TGA ที่อุณหภูม 700 องศาเซลฟ้เยล (ก) ที่กำลัง 
ขยาย 1,000 เท่า (ข) ที่กำลังขยาย 10,000 เท่า (ค) แบบจำลองของวัสดุริ!ลิกา-เจลาดินนาโนคอมโพลิต 
จาก Watzke และอieschbourg (1994)
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5.2.1 ปริมาณเอนไซม์ท่ีเหมาะสมในการตรึงรูป

5.2 การศึกษาความเป็นไปไดในการประยุกตใช้ว ัสดุประเภทi ลิกา-เจลาตินนาโนคอมโพสิต
เพี่อเป ็นพาหะล์าหรับตัวเร่งปฏิกิร ิยาสิวภาพ

จากงานวิจัยของHearing และLuisi (1986) ไมโครอิมัลชันของระบบ AOT/ไอโซออก- 
เทน/ นํ้า ที่อัตราส่วนเชิงโมลของนํ้าต่อAOT เท่ากับสามสิบพบว่าไมเซลล์มีเอันผ่านศูนย์กลางประมาณ 
10 นาโนเมตร งานวิจัยนี้นํ้าภายในไมเซลล์เป็นบริเวณที่เจลาดินจะมาละลายอยู่ TEOSSKแพร่เช้ามา 
เพื่อเกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลชิส และยังเป็นที่อยู่ของเอนไซม์ไลเปลจาก Candida cvlindracea ซ่ึงโดยท่ัว 
ไปเอนไซม์ไลเปลจะอากัยพื้นที่ผิวในการดูดชับประมาณ 50 ตารางนาโนเมตรต่อโมเลกุล (Brockman 
และคณะ, 1973 และLombardo และคณะ, 1981) จึงพอจะประมาณว่าโมเลกุลไลเปลมีเอันผ่านศูนย ์
กลางประมาณ 8 นาโนเมตร ดังนั้นโมเลกุลไลเปลน่าที่จะสามารถบรรจุอยู่ภายในไมเซลลํใด้ จากการ 
ทดลองทำการตรึงเอนไซม์ลงในชิลิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตตามวิธีในหัวฃ้อที่ 4.4.1 พบว่าเอนไซม์ 
ไลเปลลามารถถูกละลายอยู่ในเมตริกซ์เจลที่ล์งเคราะห์ด้วยเจลาดิน 8 9 และ 10 %โดยน้ัาหนักต่อ 
ปริมาตร เป็นปริมาณ 0.10 0.09 และ 0.08 กรัม/ปริมาตรท้ังหมดประมาณ 14 มิลลิลิตร ตามลำดับ 
จากการสิงเกตด้วยตาเปล่าเจลที่ได้ยังคงมีลักษณะเป็นเนื้อเดียวแตม์ลีเหลืองของเอนไซม์ที่เข้มข้น 
ปริมาณเอนไซม์ที่ลดลงแสดงว่าที่ปริมาณเจลาดินมากขึ้นนื้าจะถูกใชิไปในการ ไฮเดรชันเจลาดินเพิ่ม 
ขึ้นจึงทำให้มีนํ้าเหลือลำหรับทำละลายเอนไซม์น้อยลง หากปริมาณเอนไซม์เพิ่มมากขึ้นกว่านื้จะทำให ้
เกิดกลุ่มอนุภาคของเอนไซม์เป็นของแข็งแขวนลอยอยู่ในเจลซึ่งจะทำให้เจลมีความขุ่นเพิ่มขึ้นและอาจ 
จะทำให้การทำงานของเอนไซม์มีประสิทธิภาพลดลงได้เนื่องจากเกิดการเบียดบังกันเอง ลำหรับงาน
วิจัยนี้เลือกใช้ปริมาณเจลาดิน 8 %โดยน้ําหนักต่อปริมาตร เนื่องจากสามารถทำละลายเอนไซม์ได้ใน 
ปริมาณมากและจากงานวิจัยของ Jenta และคณะ (1997) ได้แสดงความเข้มข้นของเจลาตินท่ีมีผลต่อ 
การเร่งปฏิกิริยาของเอนไซม์ตามลักษณะทางกายภาพของ MBGs ท่ีเกิดข้ึน ดังกราฟที่แสดงอัตราการ 
เกิดปฏิกิริยาเริ่มต้นของปฏิกิริยาเอลเทอริฟิเคซั่น(ระหว่างกรดเดคานอลิกและท-ออกทานอลได้ผลิต 
ภัณฑ์เป็นออกทิลเดคานอเอท)ที่ลัมพันธ์กับปริมาณเจลาดินซึ่งแสดงในรูปที่ 3.16 พบว่าที่ปริมาณเจลา 
ดินตํ่ากว่า 7%โดยนํ้าหนักต่อปริมาตร แอคทิวิตี้จะสูงมากเมื่อเปรียบเทียบกับการใช้เจลาดินความเข้ม 
ข้นสูง (ตั้งแต่ 8-14 %โดยน้ําหนักต่อปริมาตร) แต่ปริมาณเจลาดินที่สูงจะทำให้เจลที่ได้มีความเสถียร 
แข็งและสามารถรักษาโครงสร้างไว้ได้ในสารละลายของปฏิกิริยา(reaction medium)
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ปฏิกิริยาที่ทำการศึกษาในหัวข้อนี้คือปฏิกิริยาทรานเอสเทอริพีเคซั่น ( transesterifi - 
cation reaction ) ของเรซิมิกเมนทอล (±Menthol) กับเฮกซิลอะชิเตต (Hexyl acetate) โดยใช้เอนไซม์ 
ไลฟสจาก Candida cylindracea เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาทางชีวภาพตรึงรูปบนวัสดุชิลิกา-เจลาตินนาโน 
คอมโพลิตและใชัไอโซออกเทนเป็นตัวทำละลายอินทรีย ์ผลิตภัณฑ์ท ี่ได ้ค ือ(-)เมนทิลอะชิเตต  
((-)Menthyl acetate) และเฮกซานอล (Hexanol) เป็นผลิตภัณฑ์พลอยได้ ส่วน (+)เมนทอลเป็นส่วนที ่
ไม่ถูกทำปฏิกิริยา ซึ่งลมการเคมีแสดงได้ตังนี้

5 .2 .2  ก า ร ท ด ส อ บ ค ว า ม ส า ม า ร ถ ใ น ก า ร ท ำ ง า น ข อ ง เอ น ไ ซ ม ์แ ล ะ ค ว า ม เส ถ ีย ร ข อ ง เอ น  -
ไ ช ม ์ต ่อ ก า ร เก ็บ ร ้ก ษ า  ( s to r a g e  stab ility )

(±)Menthol + Hexyl acetate Lipase ( - ) Menthyl acetate + Hexanol + ( + ) Menthol 
(R3OH) (R,c00Fy (R1C00R3) (RjOH)

จากการตรึงรูปเอนไชม่ไวิใน MBGs เอนไซม์จะถูกตรึงอยู่ในส่วนของนี้าที่ละลายอยู่ 
ภายในไมโครอิมัลชันชนิดนํ้าในนํ้ามันและถูกทำให้แข็งตัวด้วยโครงร่างตาข่ายของเจลาดิน ซ่ึงเอนไซม์ 
จะถูกกระจายตัวได้มากถึงในระตับโมเลกุล (Jenta และคณะ, 1997) สำหริ'บชิลิกา-เจลาดินนาโนคอม 
โพลิตจากแบบจำลองของ Watzke และอieschbourg (1994) งานวิจัยนี้คาดว่าเอนไซม์จะถูกละลาย 
อยู่ในส่วนของไมเซลลํได้ในระตับโมเลกุลเข่นเดียวกันและมีเพียงบางส่วนเท่าน้ี'นที่อยู่ในส่วนของตัวทำ 
ละลายอินทรีย์เนื่องจากระบบเมื่อเริ่มต้นใส่เอนไซม์จะมีลักษณะชุ่นหลังจากถูกป่นกวนด้วยเครื่องกวน 
แบบแม่เหล็กเอนไซม์จะถูกละลายทำให้ระบบมีลักษณะใส ตังแสดงในรูปท่ี 5.14 ภายหลังจากที่เจล 
แห้งเอนไซม์จะถูกชังอยู่ภายในเมตริกซ์ของซิลิกา-เจลาดินนาโนคอมโพลิตทำให้เอนไซม์มีความเสถียร 
มากขึ้นเนื่องจากจะทำให้เลียโครงรูป 3 มิติได้ยากขึ้น

Siftica-Jôladn nanoertTYipcicito

รูปท ี่ 5 .1 4  แ บ บ จ ำล อ งซ ิล ิก า-เจ ล าด ิน น าโน ค อ ม โพ ส ิต ข อ ง W a tz k e  แ ล ะ อ ie s c h b o u r g  (1 9 9 4 ) ซ ึ่งงาน
ว ิจ ัย น ี้ค า ด ว ่า เอ น ไ ซ ม ์ (A ) จะ ถ ูก ต ร ึงอ ย ู่ท ี่น าโน เจ ล ซ ึ่งอ ุด ม ไป ด ้ว ย น ํ้าแ ล ะ เป ็น บ ร ิเว ณ ท ี่ T M O S เก ิด
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ปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส และเอนไซม์ (A) บางส่วนอยู่ในไอโซออกเทนหลังจากที่เจลแห้งจะหดตัวทำให ้
เอนไซม์ถูกขังอยู่ภายในเมตริกซ์ของซิลิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิต

ก่อนที่จะนำไปใช้งานจะนำเจลที่ยังไม่แห้งสนิทไปหันให้มีขนาดเล็ก ๆ แล้วนำไปร่อนด้วยตะแกรงร่อน 
(sieve) ขนาด 10 เมช (mesh)(เล้นผ่านศูนย์กลาง 2 mm.) เมื่อแห้งดีแล้วจึงนำไปใช้ในการเร่งปฏิกิริยา

โดยที่วไปเอนไซมไฬึงรูปมักจะพบกับป็ญหาความต้านทานอันเนื่องมาจากวัสดุพยุง 
ต่อการถ่ายเทมวลสาร (mass transfer resistance) ของสารตังต้นและผลิตกัณฑ์ซึ่งลามารถแสดงได้ 
ตังรูปท่ี 5.15 สมมติว่าเอนไซม์ตรึงรูปมีลักษณะเป็นทรงกลม การเคล่ือนท่ีของสารต้ังต้นเพ่ีอเช้าทำ 
ปฏิกิริยากับเอนไซม์ต้องผ่านชั้นความต้านทานจากการถ่ายเทมวลสารซึ่งความต้านทานนี้จะไม่เกิดขึ้น 
ในเอนไซม์อิสระ การเคลื่อนที่ของสารตั้งต้นเพี่อเช้าทำปฏิกิริยากับเอนไซม์ตรึงรูปลามารถแบ่งออกเป็น 
3 ช้ันตอน (James, M.L., 1992) คือ (1) สารตั้งต้นจะเคลื่อนที่จากสารละลายภายนอกไปยังผิวของตัว 
พยุง (2) สารตั้งต้นจะแพร่ผ่านชั้นฟิล์มบาง ๆ ท่ีอยู่น่ิง (laminar film) ท่ีผิวของตัวพยุง และ(ร) สารต้ัง 
ต้นจะแพร่ผ่านเช้าไปในรูพรุนของตัวพยุงเพี่อเช้าทำปฏิกิริยากับเอนไซม่ในตัวพยุง

laminar film

รูปท่ี 5.15 เล้นทางการเคล่ือนท่ีของสารต้ังต้นเพ่ีอเช้าทำปฏิกิริยากับเอนไซม์ตรึงรูป

จากการเคล่ือนท่ีของสารต้ังต้นตังกล่าวทำให้ความต้านทานการถ่ายเทมวลสารแบ่ง 
ออกเป็น 2 แบบ คือ (1) ความต้านทานกา?ถ่ายเทมวลสารภายนอกซ่ึงเป็นผลมาจากสารต้ังต้นแพร่ 
ผ่านช้ันฟิล์มท่ีผิวของตัวพยุง และเช้าทำปฏิกิริยากับเอนไซม์ท่ีผิวของตัวพยุง (2) ความต้านทานการ 
ถ่ายเทมวลสารภายในซ่ึงเป็นผลมาจากการท่ีสารต้ังต้นเคล่ือนท่ีเข้าไปในรูพรุนของตัวพยุง และเช้าทำ 
ปฏิกิริยากับเอนไซม์ภายในรูพรุน
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การทดสอบความสามารถในทารทํๆงๆนของเอนไซม์

ทำตามวิธีในหัวข้อ 4.4.2 (ใช้เรซิมิกเมนทอลท่ีมีความเข้มข้น 73 มิลลิโมลาร์ 
และเฮกซิลอะซิเตตที่มีความเข้มข้น 360 มิลลิโมลาร์ ในใอโซออกเทน 90 มิลลิลิตร และเอนไซม์ 0.3 
กรัมตรึงรูปในระบบเจลาติน 8 %โดยนํ้าหนักต่อปริมาตรทำให้เจลยังคงมีความเป็นเนื้อเดียว) โดยการ 
เปรียบเทียบความเข้มข้นของเมนทิลอะชิเตตซึ่งเป็นผลิตภัณฑ์จากปฏิกิริยาทรานเอสเทอริปีเคชั่น โดย 
การเก็บตัวอย่างทุก ๆ 5 ช่ัวโมง (รูปท่ี 5.16) จากการเร่งปฏิกิริยาของเอนไซม์อิสระซึ่งอัตราการเกิด 
ปฏิกิริยาเริ่มต้น(initial rate ท่ี 25 ช่ัวโมงแรก )ของเอนไซม์ตรึงรูปเป็น 100 fimol/ l-hr-g enz.(ในว้สด ุ
ตรึงขนาด 10 เมช) และเอนไซม์อิสระเป็น 66 |J,mol/ l-hr-g enz. และอัตราการเกิดปฏิกิริยาของ 
เอนไซม์ตรึงรูปท่ีสูงกว่าเอนไซม์อิสระในทำนองเดียวกับงานวิจัยของ Reetz และคณะ(1994-1996) ท่ี 
ได้ตรึงเอนไซม์ไลเปสไว้ในวัสดุโซล-เจลท่ีไม่ชอบน้ํา พวกเขาพบว่าแอคทิวิต้ีของเอนไซม์ใลเปสตรึงรูป 
เพ่ิมข้ึนถึง 5 เท่าของไลเปสที่ไม่ถูกตรึงซึ่งเป็นผลมาจากการกระจายตัวของโมเลกุลไลเปสได้ดีใน
เมตริกซ์เจล และงานวิจัยนื้ยังได้ทดลองเร่งปฏิกิริยาทรานเอสเทอริทิแคชั่นด้วยเอนไซม์ใลเปลตรึงรูปใน 
ชิลิกา-เจลาตินนาโนคอมโพสิตที่มีฃนาดประมาณ 18 เมซ (เด้นผ่านศูนย์กลาง 1000 jj,m) พบว่าอัตรา 
การเกิดปฏิกิริยาเริ่มด้นสูงถึง 173 |_1ทๆ ๐1/ l-hr-g enz. แสดงว่าขั้นตอนการถ่ายเทมวลสารเป็นขั้นตอน 
ที่กำหนดอัตราเร็วของปฏิกิริยาซึ่งลามารถอธิบายโดยอาอัยการวิเคราะห์การแพร่และปฏิกิริยาเคมีภาย 
ในตัวพยุง (Bailey และOlliร, 1986) จากการทำสมดุลย์มวลสารจะได้สมการที่ 5.1 โดยสมมติว่า 
ปฏิกิริยาเป็นอันดับศูนย์ (<0จะเท่ากับอัตราการเกิดปฏิกิริยาที่มากที่สุด อ63แทนลัมประลิทธึ๋การแพร ่
(effective diffusion coefficeint) ตัวพยุงเป็นทรงกลมมีรัศมี R ความเข้มข้นของสารต้ังด้นท่ีพ้ืนผิวของ 
ตัวพยุงมีค่า ร0 ที่ระยะวิกฤตจากจุดศูนย์กลางของตัวพยุงเท่ากับ Rc เป็นระยะทางที่ไกลที่สุดที่สารต้ัง 
ต้นจากภายนอกจะสามารถแพร่เข้ามาได้ซึ่งกำหนดให้มีความเข้มข้นของสารตั้งด้นเป็นศูนย์

Rc= [ R2- (6Desร0/k0) ]1/2 (5.1)

จากสมการท่ี 5.1 จะเห็นได้ว่าเม่ือขนาดหรือรัศมีของตัวพยุงเพ่ิมข้ึนจะทำให้ Rc เพ่ิมข้ึนด้วยตังน้ัน 
บริเวณท่ีไม,เกิดปฏิกิริยาภายในตัวพยุงจะเพิ่มมากขึ้นทำให้พบว่าอัตราการเกิดปฏิกิริยาจำเพาะใน 
อนุภาคชิลิกา-เจลาตินนาโนคอมโพลิตที่มีขนาดเล็กกว่าจะมีค่าสูงกว่าในกรณีที่อนุภาคมีขนาดใหญ่ 
นอกจากน้ืชิลิกา-เจลาตินนาโนคอมโพลิตท่ีใช้เป็นตัวพยุงในงานวิจัยน้ืยังมีลักษณะของออร์แกโนเจลท่ี 
เด่นซ่ึง Rees และคณะ (1995) ได้ดีกษาการเร่งปฏิกิริยาของไลเปสตรึงรูปในระบบ MBGs พบว่า 
กระบวนการแพร่ของสารต้ังด้นและผลิตภัณฑ์ท่ีสามารถละลายได้ในน้ํามันสามารถเกิดข้ึนผ่านบริเวณ 
วัฎภาคน้ัามันและซึมผ่านตัวเมตริกซ์เจลเองได้อย่างง่าย  ๆ ในปี 1997 พวกเขาได้ทดลองเร่งปฏิกิริยา
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เอลเทอริฟิเคชั่นด้วยเอนไซม์ไลเปสตรึงรูปใน MBGs ที่เตรียมจาก 2 วิธีคือ วิธีการหั่นเจลให้มีขนาด 
เท่า ๆ ก้นเป็นชิ้นเล็ก ๆ และวิธีการตำเจลให้ละเอียดมากถึงประมาณ 500 เแทท (35 เมช) จากผลการ 
ทดลองท่ี-พบ1ว่าขั้นตอนการถ่ายเทมวลสารเป็นขั้นตอนกำหนดอัตราเร็วของปฏิกิริยาเๆi นเดียวกับที่พบ 
ในกรณีของMBGs แสดงให้เห็นว่าซิลิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตที่สังเคราะห์ขึ้นมีลักษณะทางกาย
ภาพในแง่ของความพรุนและพื้นที่การถ่ายเทมวลสารใกล้เคียงกับ MBGs ซึ่งสอดคล้องกับผลการ 
ทดสอบพ้ืนผิวของวัสดุด้วยเทคนิค SEM และBET ซ่ึงพบว่าวัสดุท่ีได้มีความพรุนและพ้ืนท่ีผิวต่อน้ําหนัก 
ตํ่า (ดูหัวข้อท่ี 5.1.3) ทั้งนี้เนื่องจากอิทธิพลของเจลาดินที่มีอยู่มากในระบบทำให้โครงข่ายของออร์แก 
โนเจลครอบคลุมอยู่เต็มพื้นที่ บดบังโครงสร้างท่ีแท้จริงของชิสิกา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตซ่ึง Watzke 
และคณะ (1994) พบว่ามีคุณสมปติทางด้านความพรุนสูง (ดูรูปท่ี 5.13 ประกอบ) แต่อย่างใรก็ตามใน 
ปัจจุบันนี้ยังไม่มีรายงานของนักวิจัยท่านอื่นถึงการทดสอบแอคทิวิตี้ของเอนไซม์ซึ่งถูกตรึงในวัสดุชิลิ 
กา-เจลาดินนาโนคอมโพสิตเข่นเดียวกับในงานวิจัยนี้ งานวิจัยนี้จึงไม่มีข้อมูลที่จะลามารถนำมา
เปรียบเทียบได้แน่ชัดนัก

หลังจากการใช้เอนไซม์ตรึงรูปในการเร่งปฏิกิริยาทรานเอลเทอริทิแคช่ัน แยกเอา
เอนไซม์ตรึงรูปออกจากสารละลายของปฏิกิริยาแล้วยังคงเดินเคร่ืองปฏิกรณ์แบบกังกวน ทุก 2 ช่ัวโมง 
เก็บตัวอย่างนำมาวิเคราะห์ความเข้มข้นของเมนทีลอะชิเตตดังแสดงในรูปท่ี 5.17 จะเห็นได้ว่าไม่มีการ 
เพ่ิมข้ึนของความเข้มข้นของเมนทีลอะชิเตตซ่ึงแสดงว่าเอนไซม์ไม่ได้หลุดออกจากตัวพยุงหรืออาจจะ 
หลุดไปในปริมาณท่ีน้อยมาก ซ่ึงลอดคล้องกับงานวิจัยของ Jenta และคณะ(1997) ภายหลังจากการ 
ใข้ไลเปลตรึงรูป'ไน MBGs ในการลังเคราะห์ออกทิลเดกคานอเอท นำเจลมาล้างด้วยการแข่ในเฮปเทน 
นาน 6 ช่ัวโมง ก่อนท่ีจะใข้ช้ําพบว่าไม่มีการชะเอาไลเปลปนออกมาเน่ืองจากไม่พบแอคทีวิต้ีในเฮปเทน 
ท่ีใข้ล้าง



♦  เอนไซม์ตรึง£ป °  เอนไซม์อ«ระ

รูปท่ี 5.16 การเปรยบเทียบความเข้มilนของเมนทิลอะชิเตตท่ีเกิดข้ึนระพว่างเอนไซม์ตรึงรูปแล 
เอนไซม์อสระเมึ่อเวลาผ่านไป

รูปท่ี 5.17 ผลการทำปฎิกิh n ของสารตัวอย่างในเคร่ืองปฎิกรท!แบบถังกวนเพ่ีอทดสอบ 
ความสามารถในการกับเก็บเอนไซม์
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การทดสอบความเสถียรของเอนไซม์ต่อการเก็บรักษา ( storage stability )

โดยการตรวจสอบความสามารถในการทำงานของเอนไซม์ตามวิธีในหัวข้อ
4.4.3 (ใช้เรซิมิกเมนทอลที่มีความเข้มข้น 73 มิลลิโมลารั และเฮกซิลอะซิเตตที่มีความเข้มข้น 360 มิลลิ 
โมลาร์ในไอโซออกเทน 50 มิลลิลิตรและเอนไซม์ 0.15 กรัมตรึงรูปในระบบเจลาติน 8 %โดยน้ําหนักต่อ 
ปริมาตรทำให้เจลยังคงมีความเป็นเนื้อเดียว) ภายหลังจากการวางเอนไซม์ตรึงรูปและเอนไซม์อสระไว ้
ในบรรยากาศที่อุณหภูมิห้องเป็นเวลา 15 และ 35 วัน พบว่าเอนไซม์อิสระมีแอคทิวิตี้ตํ่ากว่าเอนไซม ์
ตรึงรูปมากเซ่นเดียวกับกา?ทดสอบความสามารถในการทำงานของเอนไซม์ (ท่ี 0 วัน) ดังแสดงในรูปท่ี 
5.18 และ 5.20 อัตราการเกิดปฎิกัริยาเบื้องต้น (initial rate) แสดงในตารางท่ี 5.6 และรูปท่ี 5.22 การท่ี 
เอนไซม์ตรึงรูปมีแอคทิวิตี้สูงกว่าเอนไซม์อิสระภายหลังการเก็บไว้ภายในระยะเวลาที่กำหนดแสดงว่า 
เอนไซม์ตรึงรูปมีความเสถียรต่อการเก็บรักษามากกว่าเอนไซม์อิสระน่าจะเป็นเพราะว่าเอนไซม์ที่ถูก 
ตรึงอยู่ในส่วนของไมเซลล์ซึงยังคงมีนำห่อหุ้มเอนไซม์ไว้ (essential water bound to the enzyme) 
เป็นเสมือนการเลียนแบบธรรมชาติของเอนไซม์ท่ีเกิดขึ้นภายในเซลทำให้ลิงแวดล้อมซองเอนไซม์เหมาะ 
ลมต่อการใช้งานและสามารถรักษาสมบัติในการเร่งปฏิกิริยาได้นาน (Martinek และคณะ, 1981, 
1982 และ Pileni และคณะ, 1985, Jenta และคณะ,1997) นอกจากนี้งานวิจัยนี้คาดว่าเมตริกซ์ของชิลิ 
กา-เจลาตินจะสามารถป้องกันการเปลี่ยนโครงรูป 3 มิติของเอนไซม์เนื่องจากอุณหภูมิหรือพลังงาน 
ภายนอกที่มากระทำต่อเอนไซม์ภายหลังจากการวางทิ้งไว้ในบรรยากาศ ด้วยเหตุท่ีอุณหภูมิหรือพลัง
งานภายนอกอาจไปทำลายพันธะไฮโดรเจนระหว่างหมู่อะมิโนของเอนไซม์ทำให้เอนไซม์ยืดดัวออกหรือ 
มีโครงรูป 3 มิติที่เปลี่ยนแปลงไปได้ดังน้ันเมื่อวางเอนไซม์อิสระและเอนไซม์ตรึงรูปไว้ในบรรยากาศที ่
เวลานานขึ้นก็จะทำให้แอคทิวิตี้ของเอนไซม์ลดลงซึ่งแอคทิวิตี้ของเอนไซม์ตรึงรูปก็น่าจะลดลงในอัตรา 
ท่ีตํ่ากว่าการลดลงของเอนไซม์อิสระ แต่จากผลการทดลองที่ได้ (ตารางที่ 5.6) เป็นที่น่าแปลกใจว่า 
เอนไซม์ตรึงรูปกลับมีแอคทิวิตี้ที่เพิ่มขึ้นภายหลังการเก็บซึ่งหากต้องการคำอธิบายที่แน่ชัดจะต้องมีการ 
ศึกษาวิจัยเพิ่มเติม
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1วลา(ช่ัวโมง)

♦  เอนไซม์ตรึงรูป ๐ เอนไซม์อิสระ

รูปท่ี 5.18 ผลการเร่งปฎิกึรํยาของเอนไซม์ตรึงรูปและเอนไชมํอิสระภายหลังวางไว้ที่อุณหภูมิห้อง 15 วัน
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เวลา (ช่ัวโมง)

เปที่ 5.19 ผลการทำปฏิกิริยาของสารตัวอย่างในเครื่องปฏิกรณ์แบบถังกๆนพึ่อหดลอบ
ความลามารถในการถักเกิบเอนใรม์ของเอนใซม์ตรง^ภายหลังวางไข้ที่ธุณห/เมํห้อง 15 ถัน
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0 10 20 30 40 50
เวลา(ข้วโมง)

♦  เอนไซม์ตรึงรูป ๐ เอนไซม์อสระ

รูปท่ี 5.20 ผลทารฝงปฎกิรยาของเอนไซม์ตรึงรูปและเอนไซม์อสระภายหลงวางไข้ที่ธุณพภูมห้อง 35 ข้น
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เวลา (ช่ัวโมง)

ท่ี 5.21 ผลการทำปฏิกิริยาของสารตัวอย่างในเครื่องปฏิกรณ์แบบทังกวนเพี่อทดสอบ 
ความสามารถในการทักเก็บเอนไซม์ตริงเปภายหลังวางไว้ที่อุณหภูมห้อง 35 วัน
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ตารางที่ 5.6 อัตราการเกิดปฏิกิริยาเบื้องต้น(initial rate)!นหน่วยไมโครโมล/ลิตร ขม. กรัม- 
เอนไซม์ ของปฏิกิริยาททนเอลเทอริฟิเคอัน

เวลาในการเก็บ เอนไซม์ตรึงรูป เอนไชมํอิสระ
0 วัน 100 66

ภายหลัง 15 วัน 234 32
ภายหลัง 30 วัน 170 30

เอนไซม์อิสระ เอนไซม์ตริงรูป

ร 0 ว น  0 1 5วัน ร 3 5 ว ัน

รูปท่ี 5.22 เปรียบเทียบอัตราการเกิดปฏิกิริยาเริ่มต้นของเอนไซม์ตรึงรูปและเอนไซม์อิสระภายหลัง
การเก็บไว้ที่ 0 ,15  และ 35 วัน
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