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Dissolving celluose (DC) that has a high cellulose content (98%) was used to 
find the optimal conditions for preparation of nanocrystalline cellulose (NCC) by acid 
hydrolysis and thermal shock cracking process. Initially, dissolving cellulose pulp was 
milled by cryocrushing process that DC pulp was immersed in liquid nitrogen during 
milling. The result showed that the average particle size of milled fiber was 87.51 µm, 
a specific surface area was 184.97 m2/kg and percent of crystallinity was 70.00%. In acid 
hydrolysis process, the milled fiber was used to prepare NCC. The optimal conditions 
of acid hydrolysis for isolation of NCC were proposed: concentration of sulfuric acid 
55-65 %wt., temperature 45-65°C, time 0-120 min. These optimal conditions, it was 
possible to obtain NCC with the average width between 7.90 and 30.94 nm, the average 
length between 128.07 and 382.53 nm and percent of crystallinity between 
83.11 and 90.17%. In thermal shock cracking process (TSC), the NCC in DI water was 
heated at 100°C for 15 min, after that hot solution was frozen by liquid nitrogen. 
This experimental result showed that the one-cycle of TSC process was optimal 
condition to reduce the particle size of NCC, the average width of NCC was reduced 
from 23.67 nm to 11.27 nm and the average length of NCC was reduced from 393.63 
nm to 182.83 nm. 

 

 

Department: Chemical Engineering 
Field of Study: Chemical Engineering 
Academic Year: 2015 
 

Student's Signature   
 

Advisor's Signature   
  

 

 

 



 ฉ 

 

 

 
กิตติกรรมประกาศ 
 

กิตติกรรมประกาศ 

 

วิทยานิพนธ์ฉบับนี้สามารถส าเร็จลุล่วงไปได้ด้วยดี ด้วยความช่วยเหลือจากผู้ช่วย
ศาสตราจารย์ ดร.ณัฐพร โทณานนท์ อาจารย์ที่ปรึกษาวิทยานิพนธ์ ที่ได้ให้ค าแนะน าและ
ข้อคิดเห็นต่างๆ อันเป็นประโยชน์อย่างยิ่งในการท าวิจัย อีกทั้งยังช่วยแก้ไขปัญหาต่างๆ ที่เกิดขึ้น
ระหว่างด าเนินงานจนท าให้วิทยานิพนธ์ฉบับนี้สมบูรณ์ 

ขอขอบพระคุณประธานการสอบวิทยานิพนธ์ ศาสตราจารย์ ดร.ไพศาล กิตติศุภกร และ
กรรมการสอบวิทยานิพนธ์ ศาสตราจารย์ ดร.มงคล สุขวัฒนาสินิทธิ์  รองศาสตราจารย์ ดร.สีรุ้ง 
ปรีชานนท์ และคุณปรีชา แสงธีระปิติกุล ที่สละเวลาในการสอบวิทยานิพนธ์ตลอดจนถึงค าปรึกษา
ที่มีประโยชน์ยิ่ง 

ท้ายสุดนี้ ขอขอบพระคุณ นายแพทย์ สุรพล เอียตระกูลไพบูลย์ ผู้เป็นบิดา และนาง
ดารากร เอียตระกูลไพบูลย์ ผู้เป็นมารดา ครอบครัว และผู้ที่เกี่ยวข้องที่คอยให้ก าลังใจและ
สนับสนุนในด้านต่างๆเรื่อยมา จนท าให้ส าเร็จการศึกษานี ้

 



สารบัญ 
  หน้า 

บทคัดย่อภาษาไทย ...................................................................................................................... ง 

บทคัดย่อภาษาอังกฤษ ................................................................................................................. จ 

กิตติกรรมประกาศ....................................................................................................................... ฉ 

สารบัญ ........................................................................................................................................ ช 

สารบัญตาราง ............................................................................................................................. ญ 

สารบัญภาพ ............................................................................................................................... ฎ 

บทที่ 1 บทน า ...........................................................................................................................14 

1.1 ความเป็นมาและความส าคัญของปัญหา .........................................................................14 

1.2 วัตถุประสงค์ ..................................................................................................................15 

1.3 ขอบเขตงานวิจัย ............................................................................................................15 

1.4 ประโยชน์ที่คาดว่าจะได้รับ .............................................................................................16 

บทที่ 2  ทฤษฎีและเอกสารงานวิจัย ..........................................................................................17 

2.1 เซลลูโลส ........................................................................................................................17 

2.2 เฮมิเซลลูโลส ..................................................................................................................19 

2.3 ลิกนิน ............................................................................................................................20 

2.4 ผลึกนาโนเซลลูโลส (Nanocrystalline cellulose) .......................................................20 

2.4.1 กระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด (Acid hydrolysis) ..........................................21 

2.4.2 กระบวนการโฮโมจีไนเซชันแรงเฉือนสูงหรือความดันสูง (High shear 
homogenization or High pressure homogenization) [9] ..........................23 

2.4.3 กระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยเอนไซม์ (Enzymatic hydrolysis) .........................23 

2.4.4 งานวิจัยที่เกี่ยวข้องกับการสกัดผลึกนาโนเซลลูโลส ..............................................24 

2.5 เยื่อไม้หรือใยฝ้ายที่มีเปอร์เซ็นต์แอลฟาเซลลูโลสสูง (Dissolving pulp grade) .............26 

2.5.1 กระบวนการซัลไฟต์ (Sulfite process) ..............................................................27  

 



 ซ 

  หน้า 

2.5.2 กระบวนการซัลเฟต (Kraft process or sulfate process) [30] ........................27 

2.6 การสลายตัวเนื่องจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิแบบฉับพลัน (Thermal shock 
cracking) ......................................................................................................................28 

2.6.1 ขั้นตอนของการตกผลึกเป็นน้ าแข็ง (Period of ice crystal formation) [34] ...30 

2.6.2 งานวิจัยที่เกี่ยวข้องสลายตัวเนื่องจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิแบบฉับพลัน .......31 

2.7 การบดในสภาวะเย็นยิ่งยวด (Cryocrushing).................................................................33 

บทที่ 3  วิธีด าเนินงานวิจัย ........................................................................................................35 

3.1 สารเคมีและอุปกรณ์ .......................................................................................................35 

3.1.1 วัตถุดิบและสารเคมีที่ใช้ทดลอง ...........................................................................35 

3.1.2 อุปกรณ์ ...............................................................................................................35 

3.2 ขั้นตอนการทดลอง ........................................................................................................36 

3.2.1 การเตรียมผงเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูงด้วยวิธีการบดโดยใช้สารไนโตรเจนเหลว ...36 

3.2.2 การเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสจากเยื่อเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูงด้วยวิธีไฮโดรไลซิส
ด้วยกรด ..............................................................................................................36 

3.2.3 การสลายตัวของผลึกเซลลูโลสจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน ..........37 

3.2.4 การวิเคราะห์ข้อมูล ..............................................................................................38 

บทที่ 4 ผลการวิจัยและการอภิปรายผล ....................................................................................42 

4.1 การเตรียมผงเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูงด้วยวิธีการบดโดยใช้สารไนโตรเจนเหลว .............42 

4.1.1 ผลของการเตรียมผงเซลลูโลสด้วยการบดที่ต่างกัน ...............................................42 

4.1.2 ผลของการไฮโดรไลซิสด้วยกรดจากการใช้ผงเซลลูโลสที่ผ่านการบดต่างกัน .........44 

4.2 การเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสจากเยื่อเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูงด้วยวิธีไฮโดรไลซิสด้วย
กรด ...............................................................................................................................46 

4.2.1 ผลของการไฮโดรไลซิสที่ความเข้มข้นกรด 55 %wt. ที่อุณหภูมิ และเวลาต่างๆ ...46  

 



 ฌ 

  หน้า 

4.2.2 อิทธิพลของอุณหภูมิและเวลาที่ใช้ในการไฮโดรไลซิส ที่ความเข้มข้นกรด 55 
%wt. ..................................................................................................................48 

4.2.3 ผลของการไฮโดรไลซิสที่ความเข้มข้นกรด 60 %wt. ทีอุ่ณหภูมิ และเวลาต่างๆ ...51 

4.2.4 อิทธิพลของอุณหภูมิและเวลาที่ใช้ในการไฮโดรไลซิส ที่ความเข้มข้นกรด 60 
%wt. ..................................................................................................................53 

4.2.5 ผลของการไฮโดรไลซิสที่ความเข้มข้นกรด 65 %wt. ที่อุณหภูมิ และเวลาต่างๆ ...55 

4.2.6 อิทธิพลของความเข้มข้นกรดซัลฟิวริกที่ใช้ในการไฮโดรไลซิส ที่อุณหภูมิ 45 องศา
เซลเซียส .............................................................................................................56 

4.3 การสลายตัวของผลึกเซลลูโลสจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน .....................59 

4.3.1 ให้ความร้อนสารละลายที่อุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส และท าการแช่แข็งที่อุณหภูมิ
ติดลบ 160 องศาเซลเซียส ท าซ้ าจ านวน 1, 3, 5 และ 7 รอบ .............................60 

4.3.2 ให้ความร้อนสารละลายที่อุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียส และท าการแช่แข็งที่
อุณหภูมิติดลบ 160 องศาเซลเซียส ท าซ้ าจ านวน 1, 3, 5 และ 7 รอบ ...............63 

4.3.3 อิทธิพลของอุณหภูมิเริ่มต้นที่ต่างกันก่อนแช่แข็ง และจ านวนรอบในการให้ความ
ร้อน/แช่แข็ง ........................................................................................................66 

บทที่ 5  สรุปผลการวิจัยและข้อเสนอแนะ .................................................................................69 

5.1 สรุปผลการวิจัย ..............................................................................................................69 

5.1.1 การเตรียมผงเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูงด้วยวิธีการบดโดยใช้ไนโตรเจนเหลว .........69 

5.1.2 การเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสจากเยื่อเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูง โดยใช้วิธีไฮโดรไล
ซิสด้วยกรด .........................................................................................................69 

5.1.3 การสลายตัวของผลึกเซลลูโลสจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน ..........70 

5.2 ข้อเสนอแนะ ..................................................................................................................70 

รายการอ้างอิง ...........................................................................................................................71 

ภาคผนวก..................................................................................................................................76 

ประวัติผู้เขียนวิทยานิพนธ์ ...................................................................................................... 101 

 



 ญ 

สารบัญตาราง 

หน้า 

ตารางที่ 2.1 การสกัดนาโนเซลลูโลสด้วยกระบวนการต่างๆ ......................................................25 

ตารางที่ 2.2 งานวิจัยที่ทดลองบดในสภาวะเย็นยิ่งยวด (Cryocrushing) ...................................33 

ตารางที่ 4.1 ขนาดเฉลี่ยของผงเซลลูโลสที่ได้จากการบดแบบไม่แช่สารไนโตรเจนเหลวกับผง
เซลลูโลสที่ได้จากการบดแบบแช่สารไนโตรเจนเหลว .............................................43 

ตารางที่ 4.2 ขนาดเฉลี่ยของผลึกไมโครเซลลูโลสที่ได้จากกระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรดที่ใช้
สารตั้งต้นในการทดลองต่างกัน .............................................................................46 

ตารางที่ 4.3 ขนาดเฉลี่ย และค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของผลึกนาโนเซลลูโลสที่เตรียมได้จาก
การไฮโดรไลซิสด้วยกรดความเข้มข้น 55 %wt. ที่สภาวะต่างๆ .............................47 

ตารางที่ 4.4 ขนาดเฉลี่ย และค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของผลึกนาโนเซลลูโลสที่เตรียมได้จาก
การไฮโดรไลซิสด้วยกรดความเข้มข้น 60 %wt. ที่สภาวะต่างๆ .............................51 

ตารางที่ 4.5 ขนาดเฉลี่ย และค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของผลึกนาโนเซลลูโลสที่เตรียมได้จาก
การไฮโดรไลซิสด้วยกรดความเข้มข้น 65 %wt. ที่สภาวะต่างๆ .............................55 

ตารางที่ 4.6 ขนาดเฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลสหลังจากให้ความร้อนอุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส 
และแช่แข็งด้วยไนโตรเจนเหลว ท าซ้ าจ านวน 1, 3, 5  และ 7 รอบ ......................62 

ตารางที่ 4.7 ขนาดเฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลสหลังจากให้ความร้อนอุณหภูมิ 100 องศา
เซลเซียส และแช่แข็งด้วยไนโตรเจนเหลว ท าซ้ าจ านวน 1, 3, 5  และ 7 รอบ .......65 

 

  



 ฎ 

สารบัญภาพ 

หน้า 

รูปที่ 2.1 โครงสร้างทางเคมีของโมเลกุลเซลลูโลส [2] ................................................................17 

รูปที่ 2.2 เซลลูโลสในส่วนที่เป็นผลึกและส่วนที่เป็นอสัณฐาน [3] ..............................................18 

รูปที่ 2.3 เฮมิเซลลูโลสรูปแบบต่างๆ [4] ....................................................................................19 

รูปที่ 2.4 ผลึกนาโนเซลลูโลส [2] ...............................................................................................21 

รูปที่ 2.5 การย่อยสลายส่วนที่ไม่เป็นผลึกจากกระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด [7]  ..................22 

รูปที่ 2.6 การสลายตัวของเซลลูโลสจากการท าปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสด้วยกรดซัลฟิวริกและการเกิด
หมู่ ซัลเฟตบนพ้ืนผิวของผลึกนาโนเซลลูโลส [8]  ........................................................22 

รูปที่ 2.7 ขั้นตอนการสลายตัวของเซลลูโลส จากกระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยเอนไซม์ [12] ......24 

รูปที่ 2.8 ผลของอัตราการแช่แข็งเนื้อเยื่อพืช a.) อัตราการแช่แข็งแบบช้า b.) อัตราการแช่แข็ง
แบบรวดเร็ว [33] .......................................................................................................30 

รูปที่ 2.9 ภาพถ่ายไมโครสโกปิก (Macroscopic) ขนาดของภาพถ่าย 5.5X7.25 mm ของ
เนื้อเยื่อพาเรงคิมาแอปเปิ้ลก่อนและหลังแช่แข็ง a.) แอปเปิ้ลสด b.) แอปเปิ้ลที่ละลาย
แล้ว หลังแช่แข็งที่อุณหภูมิ -20 °C  c.) แอปเปิ้ลที่ละลายแล้ว หลังแช่แข็งที่อุณหภูมิ -
80 °C d.) แอปเปิ้ลที่ละลายแล้วหลังแช่แข็งในสารไนโตรเจนเหลว [35] ....................32 

รูปที่ 2.10 ผลของอัตราการแช่แข็งที่แตกต่างกัน ที่มีผลต่อรูพรุนของแผ่นโฟม a.) แช่ในสาร
ไนโตรเจนเหลว b.) 13 °C/min และ c.) 4.5 °C/min [36] ......................................33 

รูปที่ 3.1 แผนภาพขั้นตอนการทดลองการเตรียมผงเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูงด้วยวิธีการบดโดยใช้
สารไนโตรเจนเหลว ....................................................................................................39 

รูปที่ 3.2 แผนภาพขั้นตอนการเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสจากเยื่อเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูงด้วยวิธี
ไฮโดรไลซิสด้วยกรด ...................................................................................................40 

รูปที่ 3.3 แผนภาพขั้นตอนศึกษาการสลายตัวของผลึกเซลลูโลสจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ
อย่างฉับพลัน .............................................................................................................41 

 

 



 ฏ 

หน้า 

 รูปที่ 4.1 การกระจายตัวของผงเซลลูโลสที่ได้จากการบดแบบไม่แช่สารไนโตรเจนเหลว
เปรียบเทียบกับผงเซลลูโลสที่ได้จากการบดแบบแช่สารไนโตรเจนเหลว ด้วยเครื่องมือ
วิเคราะห์ Laser particle size analyzer ................................................................44 

รูปที่ 4.2 ภาพจากกล้องจุลทรรศน์ (Optical microscope) แสดงรูปร่างลักษณะของผลึกไมโคร
เซลลูโลสที่เตรียมได้จากการไฮโดรไลซิสด้วยกรด โดย (ภาพซ้าย) ใช้ผงเซลลูโลสที่บด
แบบไม่แช่สารไนโตรเจนเหลว และ (ภาพขวา) ใช้ผงเซลลูโลสที่บดแบบแช่สาร
ไนโตรเจนเหลว ..........................................................................................................45 

รูปที่ 4.3 อิทธิผลของอุณหภูมิและเวลาไฮโดรไลซิส ที่ความเข้มข้นกรด 55 %wt. ที่มีผลต่อการ
เปลี่ยนแปลงความกว้างเฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลส .................................................49 

รูปที่ 4.4 อิทธิผลของอุณหภูมิและเวลาไฮโดรไลซิส ที่ความเข้มข้นกรด 55 %wt. ที่มีผลต่อการ
เปลี่ยนแปลงความยาวเฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลส ...................................................49 

รูปที่ 4.5 อิทธิพลของอุณหภูมิและเวลาไฮโดรไลซิส ที่ความเข้มข้นกรด 55 % wt. ที่มีผลต่อการ
เปลี่ยนแปลงต่อค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของตัวอย่างที่เตรียมได้ ...........................50 

รูปที่ 4.6 สีของสารละลายที่เปลี่ยนไปเมื่อทดลองที่ความความเข้มข้นกรดซัลฟิวริก 60 % wt.               
โดยเปรียบเทียบที่ อุณหภูมิการทดลองท่ี 65 องศาเซลเซียส ที่เวลาไฮโดรไลซิส 30 

นาที )ซ้าย (และ อุณหภูมิการทดลอง 55 องศาเซลเซียส ที่เวลาไฮโดรไลซิส 30 นาที 
)ขวา(  ..........................................................................................................................52 

รูปที่ 4.7 อิทธิผลของอุณหภูมิและเวลาไฮโดรไลซิส ที่ความเข้มข้นกรด 60  % wt. ที่มีผลต่อการ
เปลี่ยนแปลงความกว้างเฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลส .................................................53 

รูปที่ 4.8 อิทธิผลของอุณหภูมิและเวลาไฮโดรไลซิส ที่ความเข้มข้นกรด 60  % wt. ที่มีผลต่อการ
เปลี่ยนแปลงความยาวเฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลส ...................................................54 

รูปที่ 4.9 อิทธิพลของอุณหภูมิและเวลาไฮโดรไลซิส ที่ความเข้มข้นกรด 60  % wt. ที่มีผลต่อการ
เปลี่ยนแปลงต่อค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของตัวอย่างที่เตรียมได้ ...........................54 

รูปที่ 4.10 สีที่เปลี่ยนแปลงทันทีของสารละลายกรดซัลฟิวริกที่ท าปฏิกิริยากับผงเซลลูโลส ........56 

รูปที่ 4.11 อิทธิพลของความเข้มข้นกรดที่ใช้ในการไฮโดรไลซิส ที่มีผลต่อการเปลี่ยนแปลงความ
กว้างเฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลส ............................................................................57 



 ฐ 

หน้า 

รูปที่ 4.12 อิทธิพลของความเข้มข้นกรดที่ใช้ในการไฮโดรไลซิส ที่มีผลต่อการเปลี่ยนแปลงความ
ยาวเฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลส ..............................................................................58 

รูปที่ 4.13 อิทธิพลของความเข้มข้นกรดที่ใช้ในการไฮโดรไลซิส ที่มีผลต่อการเปลี่ยนแปลงต่อค่า
เปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของผลึกนาโนเซลลูโลส ......................................................58 

รูปที่ 4.14 ภาพตัวอย่างก่อนการทดลองศึกษาการสลายตัวจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่าง
ฉับพลัน ภาพ ก) ภาพถ่าย SEM ของผลึกไมโครเซลลูโลส และ ภาพ ข) ภาพถ่าย 
TEM ของผลึกนาโนเซลลูโลส ...................................................................................59 

รูปที่ 4.15 ภาพถ่าย SEM ภาพของผลึกไมโครเซลลูโลสหลังจากให้ความร้อนอุณหภูมิ 40 องศา
เซลเซียส และแช่แข็งด้วยไนโตรเจนเหลว ท าซ้ าจ านวน 1, 3, 5 และ 7 รอบ ...........61 

รูปที่ 4.16 ภาพถ่าย SEM ของผลึกไมโครเซลลูโลสหลังจากให้ความร้อนอุณหภูมิ 100 องศา
เซลเซียส และแช่แข็งด้วยไนโตรเจนเหลว ท าซ้ าจ านวน 1, 3, 5 และ 7 รอบ  ...........64 

รูปที่ 4.17 อิทธิพลของอุณหภูมิเริ่มต้นก่อนแช่แข็ง และจ านวนรอบในการให้ความร้อน/แช่แข็ง ที่
มีผลต่อการเปลี่ยนแปลงความกว้างเฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลส ..............................66 

รูปที่ 4.18 อิทธิพลของอุณหภูมิเริ่มต้นก่อนแช่แข็ง และจ านวนรอบในการให้ความร้อน/แช่แข็ง ที่
มีผลต่อการเปลี่ยนแปลงความยาวเฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลส ................................68 

 
 

 

 



บทที่ 1 
บทน า 

1.1 ความเป็นมาและความส าคัญของปัญหา 

 ความต้องการในการใช้ทรัพยากรเพ่ือผลิตทางอุตสาหกรรมของโลกเพ่ิมขึ้น ซึ่งส่วนใหญ่ใช้
แหล่งวัตถุดิบจากปิโตรเลียมซึ่งก าลังหมดไป ดังนั้นผลึกนาโนเซลลูโลส (Nanocrystalline cellulose) 
จึงเป็นทางเลือกใหม่ที่ได้รับความสนใจเพ่ือผลิตวัสดุไบโอพอลิเมอร์ที่มีคุณสมบัติที่โดดเด่นที่จะน ามา
พัฒนาวัสดุแบบใหม่ อาทิ มีน้ าหนักเบา สมบัติทางกลที่ดี ใช้เป็นส่วนผสมของยาเพ่ือควบคุมการ
ปลดปล่อยฤทธิ์ยา เป็นต้น ซึ่งสามารถผลิตเป็นผลิตภัณฑ์ที่มีมูลค่าทางการตลาดได้ โดยมีแหล่ง
วัตถุดิบคือต้นไม้ที่มีเซลลูโลสอยู่มาก สามารถหาได้ง่าย อีกทั้งเป็นทรัพยากรที่ไม่มี วันหมด สามารถ
ปลูกใหม่ทดแทนได้ จึงเป็นที่ต้องการอย่างมากในปัจจุบัน แต่ปัญหาที่พบคือวิธีการบดเยื่อไม้เพ่ือ
เตรียมเป็นวัตถุดิบในการสกัดผลึกนาโนเซลลูโลสที่เหมาะสม เนื่องจากเซลลูโลสที่มีความบริสุทธิ์สูง  
จะมีเส้นใยที่เหนียวยากต่อการบดให้เป็นผงเส้นใยสั้น ผลิตภัณฑ์ท่ีได้จากการบดส่วนใหญ่มักมีลักษณะ
เป็นเส้นใยยาว จึงมีแนวคิดที่จะใช้วิธีการบดโดยอาศัยสารไนโตรเจนเหลวที่มีอุณหภูมิติดลบ 160 
องศาเซลเซียส ท าให้เส้นใยเซลลูโลสเกิดการแข็งและเปราะซึ่งง่ายต่อการบด อีกทั้งท าให้เส้นใยของ
เซลลูโลสเกิดการฉีดขาดออกจากกัน เนื่องจากผลึกน้ าแข็งในเส้นใยเซลลู โลสขยายตัว ท าให้เกิด
ช่องว่างระหว่างเส้นใยเซลลูโลสท าให้การบดท าได้ง่ายขึ้น และโดยส่วนใหญ่การสกัดผลึกนาโน
เซลลูโลสที่มีประสิทธิภาพ คือกระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด (Acid Hydrolysis) ซึ่งให้ผลิตภัณฑ์
เป็นผลึกนาโนเซลลูโลสทั้งหมด โดยกรดซัลฟิวริกมีประสิทธิภาพในการก าจัดส่วนที่เป็นอสัณฐานได้
โดยตรง แต่มีข้อเสียที่ต้องใช้กรดซัลฟิวริกในปริมาณความเข้มข้นสูง จึงได้แนวคิดการสกัดผลึกนาโน
เซลลูโลสร่วมกับสลายตัวอย่างฉับพลันของผลึกนาเซลลูโลส โดยให้ความร้อนกับสารละลาย         
ผลึกเซลลูโลส และท าการแช่เยือกแข็งอย่างฉับพลันด้วยสารไนโตรเจนเหลว โดยมีสมมติฐานที่จะใช้
หลักการย่อยสลายเซลลูโลสให้มีขนาดเป็นนาโนเมตรด้วยปฏิกิริยาทางเคมีจากกรดและการแตกตัว
ของเส้นใยด้วยแรงเชิงกลจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน (Thermal shock cracking) 
โดยการน าผงเซลลูโลสที่ได้จากการบดในสภาวะแข็งเยือกแข็งด้วยไนโตรเจนเหลวมาท าปฏิกิริยากับ
กรดซัลฟิวริก หลังจากการกระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด จะน าผลึกนาโนเซลลูโลสที่ได้มาให้ความ
ร้อนและแช่เยือกแข็งอย่างฉับพลันด้วยสารไนโตรเจนเหลว ซึ่งท าให้เส้นใยเซลลูโลสเกิดการแตกตัว
ออกจากกันเนื่องจากการขยายตัวของน้ าแข็งในเส้นใย ซึ่งมีแนวโน้มที่จะส่งผลให้การสกัดผลึกนาโน
เซลลูโลสมีประสิทธิภาพในการสกัดท่ีดีขึ้น 
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1.2 วัตถุประสงค์  

1.2.1 ศึกษาประสิทธิภาพของการบดเยื่อเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูง โดยใช้สารไนโตรเจนเหลว
ช่วยในการบด           

1.2.2 ศึกษาปัจจัยต่างๆที่มีผลต่อการสกัดผลึกนาโนเซลลูโลสจากกระบวนการไฮโดรไลซิส
ด้วยกรด และการสลายตัวจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน  

1.2.3 ศึกษาสภาวะที่เหมาะสมในการสกัดผลึกนาโนเซลลูโลสโดยใช้วิธีไฮโดรไลซิสด้วยกรด
และเสนอแนวทางการสกัดผลึกนาโนเซลลูโลสที่มีประสิทธิภาพที่ดีข้ึน    
                  

1.3 ขอบเขตงานวิจัย    

1.3.1 การศึกษาประสิทธิภาพของการบดเยื่อเซลลูโลสความบริสุทธิ์สู ง โดยใช้ สาร
ไนโตรเจนเหลวช่วยในการบดเปรียบเทียบกับการบดแบบไม่ใช้สารไนโตรเจนเหลว    

1.3.2 ศึกษาผลของตัวแปรต่างๆ ที่มีผลต่อขนาดและลักษณะรูปร่างของผลึกนาโนเซลลูโลส
ในขั้นตอนไฮโดรไลซิสด้วยกรดและขั้นตอนการสลายตัวจากการเปลี่ยนอุณหภูมิอย่าง
ฉับพลัน  

1.3.2.1 ศึกษาผลของตัวแปรต่างๆ ที่ใช้ในกระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด ได้แก่ 
ความเข้มข้นของกรดซัลฟิวริกในช่วง 55-65 เปอร์เซ็นต์โดยมวล อุณหภูมิใน
การไฮโดรไลซิสในช่วง 45-65 องศาเซลเซียส เวลาในการไฮโดรไลซิสในช่วง 
0-120 นาที โดยตัวแปรควบคุมที่ใช้ ได้แก่ เยื่อเซลลูโลส 1 กรัม ต่อปริมาตร
กรดซัลฟิวริกที่ใช้ 25 มิลลิลิตร 

1.3.2.2 ศึกษาผลของการสลายตัวจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน ด้วย
การแช่แข็งสารละลายที่มีอนุภาคผลึกนาโนเซลลูโลส โดยให้ความร้อน
สารละลายผลึกเซลลูโลสหลังจากนั้นเติมสารไนโตรเจนเหลวที่อุณหภูมิติดลบ 
160 องศาเซลเซียส ลงในสารละลายอย่างฉับพลัน โดยใช้จ านวนครั้งในการ
ให้ความร้อน/ละลาย จ านวน 1-7 ครั้ง 

1.3.3 วิเคราะห์หาสภาวะที่เหมาะสมในการเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลส 
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1.4 ประโยชน์ที่คาดว่าจะได้รับ 

1.4.1 กา รท า  Thermal shock cracking ร่ ว มกั บ  Acid hydrolysis ใ นก า ร เ ต รี ย ม
Nanocrystalline cellulose โดยวิธี Top down เป็นวิธีที่ใหม่และน่าสนใจ สามารถ
ต่อยอดในเชิงอุตสาหกรรมได้        

1.4.2 ได้สภาวะเหมาะสมในการสกัดผลึกนาโนเซลลูโลส 

 



บทที ่2  
ทฤษฎีและเอกสารงานวิจัย 

2.1 เซลลูโลส  

 เซลลูโลส เป็นสารไบโอพอลิเมอร์และเป็นองค์ประกอบหลักที่มีความส าคัญมากสุดในพืช   
ซึ่งต้นไม้หรือพืชเป็นทรัพยากรที่ไม่มีวันหมด สามารถปลูกทดแทนได้ โดยเซลลูโลสมีโครงสร้าง
ประกอบด้วยหน่วยขั้นพ้ืนฐาน เรียกว่า anhydro-D-glucose (C6H10O5) ต่อกันเป็นสายโซ่ยาว และมี
องค์ประกอบทางเคมี คือสารประกอบโพลีแซคคาไรด์ที่ประกอบไปด้วยหน่วยย่อยของน้ าตาลกลูโคส 

(Glucose) ที่เชื่อมต่อกันด้วยพันธะ -1,4-glycosidic linkage ระหว่างหมู่ไฮดรอกซิลที่ต าแหน่ง
คาร์บอน C-1 และ C-4 ดังรูปที่ 2.1 ในธรรมชาตินั้นไม่เคยพบว่ามีเซลลูโลสบริสุทธิ์อยู่ โดยเซลลูโลส
ในธรรมชาติมักปะปนอยู่รวมกับสารประเภท เฮมิเซลลูโลส ลิกนิน เพนโตแซนกับแทนนิน และสาร
แทรก เป็นต้น เนื่องจากเซลลูโลสเป็นพอลิเมอร์เส้นตรงไม่มีกิ่งแขนง (Side chain) ท าให้เซลลูโลส  
ไม่ละลายในน้ า และสมบัติทางกายภาพของเส้นใยเซลลูโลสนั้นมีความเหนียวสามารถยืดหดได้ และมี
ความแข็งแรงสูง ]1[ 

 

 
 
 
 
 

 
รูปที่ 2.1 โครงสร้างทางเคมีของโมเลกุลเซลลูโลส [2] 

  
 เซลลูโลสที่พบในธรรมชาตินั้นมีลักษณะเป็นเส้นใยยาว ที่เรียกว่าไมโครไฟบริล (Microfibril) 
ที่เรียงตัวกันเป็นกลุ่มยาว ในเส้นใยธรรมชาติจะมีการจัดเรียงตัวของโมเลกุลเซลลูโลสแบบที่เป็น
ระเบียบและที่ไม่เป็นระเบียบ โดยโมเลกุลของเซลลูโลสที่เรียงตัวแบบที่เป็นระเบียบนั้น เรียกว่า   
ส่วนที่เป็นผลึก (Crystalline region) ที่มีโครงสร้างของพอลิเมอร์ที่เรียงชิดติดกันและยืดตรงขนานกัน
ท าให้มีช่องว่างระหว่างโมเลกุลน้อย พันธะไฮโดรเจนที่ยึดติดกันระหว่างโมเลกุลทางด้านข้างจึงเกิดได้
มาก จึงเป็นส่วนมีโครงสร้างแข็งแรง ส่วนบริเวณที่มีการจัดเรียงตัวของโมเลกุลแบบไม่เป็นระเบียบ 
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เรียกว่า ส่วนที่เป็นอสัณฐาน (Amorphous region) โดยการเรียงตัวของโมเลกุลในส่วนนี้จะเรียงตัว
แบบระเกะระกะ สายพอลิเมอร์มีลักษณะบิดตัวโค้งงอไม่เป็นเส้นตรง ท าให้มีช่องว่างระหว่างโมเลกุล
มากกว่าในส่วนที่เป็นระเบียบ ท าให้เส้นใยเซลลูโลสในส่วนนี้สามารถยืดตัวได้ และถูกย่อยสลายได้ง่าย
กว่าในบริเวณส่วนที่เป็นผลึกแสดงดังรูปที่ 2.2 

 

 
รูปที่ 2.2 เซลลูโลสในส่วนที่เป็นผลึกและส่วนที่เป็นอสัณฐาน [3] 

  

 ชนิดของเซลลูโลสนั้น สามารถแบ่งได้ตามความสามารถในการละลายในสารละลาย

โซเดียมไฮดรอกไซด์ ได้เป็น 3 ชนิด คือ 1. แอลฟาเซลลูโลส (-cellulose) คือ เซลลูโลสที่ไม่ละลาย
ในสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์ 17.5 % โดยเซลลูโลสส่วนนี้คือเซลลูโลสบริสุทธิ์ ส่วนเซลลูโลสอีก

สองชนิด คือ เซลลูโลสส่วนที่ไม่บริสุทธิ์ คือ 2. เบต้าเซลลูโลส (-cellulose) คือ เซลลูโลสที่ละลาย
ได้ในสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์เข้มข้น 17.5 % ที่อุณหภูมิห้อง แต่สามารถตกตะกอนได้ง่ายใน
สารละลายที่มีสภาวะเป็นกรด ซึ่งเป็นส่วนของแอลฟาเซลลูโลสที่ถูกท าให้มีค่าการเกิดปฏิกิริยาพอลิ -

เมอร์ (Degree of polymerization) ลดลง และ 3. แกมม่าเซลลูโลส (-cellulose) ที่สามารถ
ละลายได้ในทุกสภาพความเป็นกรดและด่าง ซึ่งเป็นส่วนของเฮมิเซลลูโลสที่อยู่ในรูปของ ไซแลน
(Xylans) แมนแนน (Mannans) กาแลคแทน (Galactans) เป็นต้น 
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2.2 เฮมิเซลลูโลส 

 โครงสร้างของเฮมิเซลลูโลสนั้นประกอบไปด้วยพอลีแซคคาไรด์ที่แตกต่างจากเซลลูโลส 

เพราะเซลลูโลสประกอบด้วยน้ าตาลโมเลกุลเดี่ยวชนิดเดียว คือ 1, 4- --D-glucopyranose แต่      
เฮมิเซลลูโลสประกอบด้วยน้ าตาลโมเลกุลเดี่ยวหลายชนิด ได้แก่ กลูโคส กาแลกโตส แมนโนส ไซโลส 
อะราบิโนส รวมทั้งกรดกลูคูโรนิก และกรดกาแลกทูโรนิก โดยเซลลูโลสเป็นพอลิเมอร์เส้นตรง แต่เฮมิ
เซลลูโลสเป็นพอลิเมอร์โซ่กิ่งที่มีมวลโมเลกุลต่ ากว่าเซลลูโลส จึงท าปฏิกิ ริยาทางเคมีว่องไวกว่า
เซลลูโลส และการเกิดปฏิกิริยาพอลิเมอร์ (degree of polymerization) ต่ ากว่าเซลลูโลส 10 ถึง 
100 เท่า [4] 

 
รูปที่ 2.3 เฮมิเซลลูโลสรูปแบบต่างๆ [4] 
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2.3 ลิกนิน 

 ลิกนินเป็นพอลิเมอร์ชนิดหนึ่งที่มีองค์ประกอบทางเคมีเป็นสารไฮโดรคาร์บอนที่ซับซ้อน 
(Complex hydrocarbon) ได้แก่ อลิฟาติกไฮโดรคาร์บอน (Aliphatic hydrocarbon) และอะโร-
มาติกไฮโดรคาร์บอน (Aromatic hydrocarbon) โดยหน่วยย่อยของโมเลกุลลิกนิน คือ ฟีนิลโพรเพน 
(Phenyl propanes) ที่มีโครงสร้างเป็นวงแหวน ซึ่งมีคุณสมบัติทางกลต่ ากว่าเซลลูโลส โดยทั่วไป 
ลิกนินมีโครงสร้างเป็นอสัณฐานไม่ละลายในน้ าแต่สามารถละลายในกรดได้เล็กน้อย และสามารถ
ละลายได้ที่ในสภาวะที่เป็นด่าง อีกทั้งยังถูกออกซิไดซ์ได้ในบรรยากาศ โดยลิกนินนั้นมีคุณสมบัติเป็น
เทอร์โมพลาสติก (Thermoplastic polymer) ที่มี อุณหภูมิจุดเปลี่ยนสถานะคล้ายแก้ว (Glass 
transition temperature) อยู่ที่ 90 องศาเซลเซียส และมีจุดหลอมเหลวอยู่ที่ 170 องศาเซลเซียส [5] 

 ลิกนินเป็นส่วนประกอบที่ส าคัญที่พบในพืช โดยมีหน้าที่ป้องกันเซลลูโลสไม่ให้ถูกย่อยสลาย
โดยจุลินทรีย์ในธรรมชาติ และท าหน้าที่เชื่อมติดระหว่างเซลลูโลสและเฮมิเซลลูโลส โดยลิกนินมี
คุณสมบัติที่ไม่ยืดหยุ่น ซึ่งต้นไม้หรือพืชที่มีปริมาณลิกนินสูง จะท าให้ต้นไม้มีความแข็งแรงมากขึ้นตาม
ไปด้วย 

2.4 ผลึกนาโนเซลลูโลส (Nanocrystalline cellulose) 

 ผลึกนาโนเซลลูโลส (Nanocrystalline cellulose: NCC) เป็นพอลิเมอร์ทางธรรมชาติชนิด

หนึ่งที่มีชื่อทางเคมี คือ -1,4 glucane มีสูตรทางเคมีคือ (C6H10O5)n ซึ่งมีลักษณะอนุภาคเป็นแท่ง
สั้น (Rigid rod-like particle or whisker particle) แสดงในรูปที่ 2.4 โดยมีความกว้างอยู่ในช่วง 5-
70 นาโนเมตร และความยาวอยู่ในช่วง 100 นาโนเมตรถึงขนาดหลายไมโครเมตร อนุภาคที่มี
เปอร์เซ็นต์เซลลูโลส 100 % จะมีเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึก (% crystallinity) มากกว่า 70 %         
ค่าความยาวต่อความกว้าง (Aspect ratio) มากกว่า 70 และมีพ้ืนที่ผิวสูงถึง 150 m2/g ผลึกนาโน-
เซลลูโลสถูกน ามาใช้ประโยชน์หลากหลายด้าน อาทิ ทางเภสัชกรรมใช้เป็นส่วนผสมในยา วัสดุไบโอ-
พอลิเมอร์ผสมที่มีคุณสมบัติเชิงกลที่ดีขึ้น อีกท้ังถูกน ามาใช้ผลิตแผ่นฟิล์มที่ป้องกันการซึมผ่านของแก๊ส
เพ่ือท าเป็นแผ่นฟิล์มถนอมอาหาร [2] 
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รูปที่ 2.4 ผลึกนาโนเซลลูโลส [2] 

 
 โดยวิธีสกัดนาโนเซลลูโลสมีกระบวนการหลักๆ ที่ใช้อยู่ 3 แบบ ได้แก่ 1. กระบวนการ
ไฮโดรไลซิสด้วยกรด (Acid hydrolysis) 2. กระบวนการโฮโมจีไนเซชันแรงเฉือนสูงหรือความดันสูง 
(High shear homogenization or High pressure homogenization) และ 3. กระบวนการสกัด
ด้วยเอนไซม์ (Enzymatic hydrolysis)      

2.4.1 กระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด (Acid hydrolysis)  

 กระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด [6] เป็นวิธีที่มีประสิทธิภาพในการสกัดผลึกนาโนเซลลูโลส 
เนื่องจากเซลลูโลสแบ่งโครงสร้างได ้2 รูปแบบคือ ส่วนที่เป็นผลึกและส่วนที่เป็นอสัณฐาน ซึ่งส่วนที่ท า
ปฏิกิริยากับกรดได้ง่าย คือส่วนที่เป็นอสัณฐาน เนื่องจากในส่วนอสัณฐานมีโครงสร้างที่เรียงตัวกัน
อย่างไม่เป็นระเบียบมีช่องว่างระหว่างโมเลกุลมากกว่าเซลลูโลสในส่วนที่มีโครงสร้างเป็นผลึก ท าให้
พันธะเคมีที่ยึดเกาะกันระหว่างโมเลกุลมีน้อยกว่า จึงถูกท าลายได้ง่าย ดังนั้นการใช้กรดที่มีความ
เข้มข้นเหมาะสม และปัจจัยอ่ืนๆ เช่นอุณหภูมิ เวลา และอัตราส่วนระหว่างสารละลายกรดต่อ
เซลลูโลสที่ใช้เหมาะสม ก็จะสามารถสลายในส่วนไม่เป็นผลึกได้เกือบทั้งหมด ผลึกนาโนเซลลูโลสที่ได้
จึงมีลักษณะเป็นแท่งสั้น ที่มีขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางและความยาวอยู่ในช่วงนาโนเมตร แสดงในรูปที่ 
2.5 โดยกรดที่นิยมใช้คือกรดซัลฟิวริก เนื่องจากผลึกนาโนเซลลูโลสที่ได้จะมีหมู่ซัลเฟตที่ปลายสายของ
เซลลูโลส ท าให้พ้ืนผิวของผลึกนาโนเซลลูโลสมีประจุเป็นลบ ท าให้เกิดแรงผลักกันระหว่างแท่งผลึก  
นาโนเซลลูโลสจึงไม่เกิดการรวมตัวกันเป็นกลุ่มก้อน กระจายตัวได้ดีขึ้นในสารละลาย โดยการสลายตัว
ของเซลลูโลสเนื่องจากการท าปฏิกิริยากับกรดซัลฟิวริกและการเกิดหมู่ฟังก์ชันของซัลเฟตบนพ้ืนผิว
ของผลึกนาโนเซลลูโลส แสดงดังรูปที่ 2.6  
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รูปที่ 2.5 การย่อยสลายส่วนที่ไม่เป็นผลึกจากกระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด ]7[ 

รูปที่ 2.6 การสลายตัวของเซลลูโลสจากการท าปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสด้วยกรดซัลฟิวริกและการเกิดหมู่ 
ซัลเฟตบนพื้นผิวของผลึกนาโนเซลลูโลส ]8[ 
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2.4.2 กระบวนการโฮโมจีไนเซชันแรงเฉือนสูงหรือความดันสูง (High shear homogenization or 
High pressure homogenization) [9] 

 กระบวนการโฮโมจีไนเซชันแรงเฉือนสูงหรือความดันสูง เป็นการสกัดนาโนเซลลูโลสด้วยแรง
ทางกล (Mechanical force) จากการบดด้วยแผ่นหิน, ใบพัดแบบโรเตอร์-สเตเตอร์ (Rotor-stator) 
หรือ อัดด้วยความดันสูง ซึ่งการตัดย่อยขนาดเส้นใยเซลลูโลสด้วยวิธีนี้เป็นแบบสุ่มตัด โดยในเส้นใย
เซลลูโลสประกอบด้วยส่วนที่เป็นผลึกและส่วนที่เป็นอสัณฐาน เพราะฉะนั้นจึงมีโอกาสที่จะตัดตรง
บริเวณส่วนที่เป็นผลึกในเส้นใย ท าให้นาโนเซลลูโลสที่ได้มีเปอร์เซ็นต์ผลึกที่ต่ าลง และมีคุณสมบัติ
ความแข็งแรงที่ไม่ดี เนื่องจากท าลายส่วนที่เป็นผลึกออกไป โดยนาโนเซลลูโลสที่ได้มีเส้นผ่าน
ศูนย์กลางระดับนาโนเมตร และมีลักษณะเป็นเส้นใยยาวหลายไมโครเมตร การผลิตนาโนเซลลูโลสด้วย
กระบวนการนี้ต้องใช้ก าลังพลังงานไฟฟ้าสูงถึง 5-30 วัตต์ชั่วโมงต่อกิโลกรัม (Wh/kg)  

2.4.3 กระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยเอนไซม์ (Enzymatic hydrolysis)     

 ในกระบวนการนี้ ท าการย่อยเซลลูโลสให้มีขนาดเป็นนาโนเมตรด้วยเอนไซม์เซลลูเลส 
(Cellulase enzyme) ซึ่งประกอบไปด้วยเอนไซม์ Cellobiohydrolase ท าหน้าที่ท าลายโครงสร้าง
ส่วนที่เป็นผลึกในเซลลูโลส และเอนไซม์ Endogluconase จะท าลายเฉพาะส่วนที่ไม่เป็นผลึก [10] ใน
การทดลองจะใช้เอนไซม์ เซลลูเลส ทดลองที่อุณหภูมิ 25-50 องศาเซลเซียส และเวลาการท าปฏิกิริยา
หลายวัน (5-7 วัน) หลังจากนั้นท าการให้ความร้อนมากกว่า 80 องศาเซลเซียสเพ่ือหยุดปฏิกิริยา
ไฮโดรไลซิส โดยมักใช้ร่วมกับวิธีอ่ืนเพ่ือลดระยะเวลาการย่อย เช่น ใช้เครื่องบดละเอียดหรือเครื่องโฮ
โมจิ ไนเซอร์  (Homogenizer) ก่อนหรือหลั งขั้นตอนไฮโดรไลซิสด้วยเอนไซม์  (Enzymatic 
hydrolysis) เพ่ือช่วยให้ผลิตภัณฑ์ที่ได้มีขนาดเป็นนาโนเมตร [11] ขั้นตอนการสลายตัวของเซลลูโลส 
จากกระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยเอนไซม์แสดงในรูปที่ 2.7 
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รูปที่ 2.7 ขั้นตอนการสลายตัวของเซลลูโลส จากกระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยเอนไซม์ [12] 

 
2.4.4 งานวิจัยที่เกี่ยวข้องกับการสกัดผลึกนาโนเซลลูโลส       

 จากตารางงานวิจัยต่างๆ พบว่าวัตถุดิบที่มีเปอร์เซ็นต์ของเซลลูโลสสูงใกล้เคียงกับเยื่อไม้ที่ มี
เปอร์เซ็นต์แอลฟาเซลลูโลสสูง D( issolving pulp grade) ที่สามารถน ามาเปรียบเทียบหาวิธีที่
เหมาะสมในการสังเคราะห์ผลึกนาโนเซลลูโลส ได้แก่ ใยฝ้าย, เยื่อยูคาลิปตัสที่มีเปอร์เซ็นต์เซลลูโลสสูง
จากกระบวนการคราฟ, เยื่อไม้เนื้ออ่อนที่ผ่านการฟอก และเยื่อไผ่ที่ฟอกแล้ว ซ่ึงมีปริมาณเปอร์เซ็นต์
เซลลูโลส (% โดยน้ าหนักต่อน้ าหนัก) ได้แก่ 77-80 %, 62-86 %, 95 % และ 91 % ตามล าดับ โดย
การสกดัผลึกนาโนเซลลูโลสด้วยวิธีต่างๆ แสดงในตารางที่ 2.1 
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ตารางที่ 2.1 การสกัดนาโนเซลลูโลสด้วยกระบวนการต่างๆ 

วัตถุดิบ วิธีสังเคราะห์ D (nm) L (nm) % Crystallinity เอกสารอ้างอิง 

ใยฝ้าย Acid hydrolysis 

 

12 177 91 [13] 
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10-30 

40 

400 

70-400 

670 

> 80 

> 80 

91.3 

[14] 

[15] 

[16] 

  

 
 
 

Enzymatic 
Hydrolysis 

15 

6-70 

15 

40 

70 

225 

25-320 

172 

120 

micrometer 

> 80 

> 80 

> 80 

78.39 

78.98 

[17] 

[18] 

[19] 

[20] 

[12] 

เยื่อยูคา-
ลิปตัสจาก
กระบวน 
การคราฟ 

Acid Hydrolysis 

 

 

Mechanical 
process 

5-10 

11 

4.8 

8-20 

100-300 

142 

147 

200-400 

71 

82 

> 70 

50 

[21] 

[22] 

[23] 

[24] 

เยื่อไม้
เนื้ออ่อนที่
ผ่านการ
ฟอก 

Mechanical 
process 

20-50 

 

16-28 

micrometer 

 

micrometer 

< 70 

 

79.5 

[25] 

 

[26] 

เยื่อไผ่ที่
ฟอกแล้ว 

Enzymatic 
Hydrolysis 

24.7 286 72 [27] 

หมายเหตุ งานวิจัย [13-19] และ [21-23] กรดที่ใช้คือกรดซัลฟิวริก, งานวิจัย [24-26] ใช้หลักการ 
High shear homogenization และงานวิจัย [12], [20], [27] ใช้เอนไซม์เซลลูเลสในการทดลอง  
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 ซึ่งจากตารางที่ 2.1 พบว่าวิธีไฮโดรไลซิสด้วยกรดเป็นวิธีที่เหมาะสมในการสกัดผลึกนาโน
เซลลูโลส เนื่องจากกรดซัลฟิวริกมีประสิทธิภาพในการก าจัดส่วนที่ไม่เป็นผลึกได้โดยตรง ไม่ว่าวัตถุดิบ
ที่ใช้จะเป็นไม้ชนิดใดก็ตาม ก็สามารถแยกเซลลูโลสให้มีขนาดเป็นนาโนเมตรได้ โดยไม่ท าลายส่วนที่
เป็นผลึกเหมือนกับวิธีไฮโดรไลซิสด้วยเอนไซม์หรือการบดด้วยแรงเฉือนทางกล ท าให้เปอร์เซ็นต์ความ
เป็นผลึกของผลึกนาโนเซลลูโลสที่ได้จากวิธีไฮโดรไลซิสด้วยกรดมีค่าที่สูงกว่าวิธีอ่ืนๆ อีกทั้งใช้เวลาใน
การสกัดน้อยเมื่อเทียบกับวิธีไฮโดรไลซิสด้วยเอนไซม์ ซึ่งมีข้อเสียตรงที่เอนไซม์จะสลายส่วนที่เป็นผลึก
และส่วนที่เป็นอสัณฐานของโมเลกุลเซลลูโลส และใช้เวลานานหลายสัปดาห์ในการทดลองเพ่ือให้ได้
ผลิตภัณฑ์เป็นผลึกนาโนเซลลูโลส ดังนั้นเพ่ือให้การใช้วิธีไฮโดรไลซิสด้วยเอนไซม์มีประสิทธิภาพมาก
ขึ้นและใช้เวลาน้อยลง ต้องใช้วิธีไฮโดรไลซิสด้วยกรดหรือการบดด้วยแรงเฉือนสูงร่วมด้วย ซึ่ง ท าให้
ต้องเพ่ิมขั้นตอนในการสกัด ในส่วนของวิธีที่อาศัยแรงเฉือนทางกล (Mechanical process) ถึงแม้
ขนาดของเส้นผ่านศูนย์กลางจะมีขนาดนาโนเมตรก็ตาม แต่ผลิตภัณฑ์ที่ได้จะมีความยาวหลาย
ไมโครเมตร และมีเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกต่ าสุดเมื่อเปรียบเทียบจากตารางที่ 2.1 

2.5 เยื่อไม้หรือใยฝ้ายที่มีเปอร์เซ็นต์แอลฟาเซลลูโลสสูง (Dissolving pulp grade) 

 เยื่อไม้หรือใยฝ้ายที่มีเปอร์เซ็นต์แอลฟาเซลลูโลสสูง (Dissolving pulp grade or Dissolving 
cellulose) เป็นเยื่อไม้หรือใยฝ้ายที่มีเปอร์เซ็นต์แอลฟาเซลลูโลสสูงมากกว่า 90 % ซึ่งมีคุณสมบัติ
พิเศษ เช่น มีความขาวสว่างสูง และมีการกระจายน้ าหนักที่สม่ าเสมอ [28] โดยกระบวนการผลิตหลัก
มาจากกระบวนการทางเคมี ซึ่งผลผลิตที่ได้จากกระบวนการผลิตค่อนข้างต่ า โดยเหลือน้ าหนัก
ประมาณ 30-35% ของไม้ที่ใช้เป็นสารตั้งต้น โดย Dissolving pulp สามารถผลิตได้จากกระบวนการ
หลักๆอยู่ 2 ชนิด ได้แก่ 1.) กระบวนการซัลไฟต์ (Sulfite process) และ 2.) กระบวนการคราฟ หรือ
กระบวนการซัลเฟต  (Kraft process or sulfate process) โดยกระบวนการซัลไฟต์  (Sulfite 
process) สามารถผลิตเยื่อไม้ที่มีเปอร์เซ็นต์ความบริสุทธิ์ของเซลลูโลสสูงถึง 92 เปอร์เซ็นต์โดย
น้ าหนัก โดยจะใช้สารประกอบของ แอมโมเนีย, แคลเซียม, แมกนีเซียม หรือโซเดียม เป็นสารส าคัญ
ในการผลิต ในขณะที่กระบวนการคราฟ หรือกระบวนการซัลเฟต  (Kraft process or sulfate 
process) ผลิตเยื่อไม้ที่มีเปอร์เซ็นต์ความบริสุทธิ์ของเซลลูโลสสูงถึง 96 เปอร์เซ็นต์ ซึ่งหากเพ่ิม
กระบวนการพิเศษ คือ การสกัดให้บริสุทธิ์ด้วยสารละลายแอลคาไลด์ (Alkaline purification 
treatment) จะท าให้เยื่อเซลลูโลสที่ได้จากกระบวนการซัลไฟต์ มีความบริสุทธิ์เพ่ิมขึ้นเป็น 96 
เปอร์เซ็นต ์และเยื่อเซลลูโลสจากกระบวนการคราฟ มีความบริสุทธิ์เพ่ิมข้ึนเป็น 98 เปอร์เซ็นต ์  

 โดยกระบวนการผลิตเยื่อไม้ที่มีเปอร์เซ็นต์แอลฟาเซลลูโลสสูง (Dissolving pulp) ในขั้นตอน
แรกไม้จะถูกตัดให้เป็นชิ้นเล็กๆ ซึ่งจะผ่านกระบวนการทางกลและทางเคมี เพ่ือจ ากัดโปรตีน แว๊กซ์ 
สารเพกติน และสารพอลิแซกคาไรด์อ่ืนๆ หลังจากนั้นจะถูกฟอกให้มีความขาวในระดับที่ก าหนด   
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โดยผลิตภัณฑ์ที่ได้จากเส้นใยฝ้ายจะให้เซลลูโลสที่มีความบริสุทธิ์สูงสุด ซึ่งจะถูกใช้ในอุตสาหกรรม   
อซิเตทพลาสติก หรือ เซลลูโลสอีเทอร์ที่มีความหนืดสูง [29] 

2.5.1 กระบวนการซัลไฟต์ (Sulfite process) 

 กระบวนการนี้จะผลิตเส้นใยเซลลูโลสมีความบริสุทธิ์สูง โดยใช้เกลือต่างๆของกรดก ามะถันใน
การสกัดลิกนินออกจากเยื่อไม้ และสลายเฮมิเซลลูโลสในหม้อต้มความดันสูง โดยเกลือที่ใช้เป็นของ 
Sulfites (SO3

2−) หรือ  Bisulfites (HSO3
−) ที่ ใช้ ไอออนบวกเป็นของ  Sodium (Na+), Calcium 

(Ca2+), Potassium (K+), Magnesium (Mg2+) หรือ  Ammonium (NH4
+) ซึ่ งกระบวนการนี้มีค่ า

ความเป็นกรด-ด่างอยู่ในช่วง pH 1.5 -5 ใช้เวลาในการต้ม 4-14 ชั่วโมง ให้ความร้อนที่อุณหภูมิ    
130-160 องศาเซลเซียส ซึ่งขึ้นอยู่กับสารเคมีที่ใช้ โดยกระบวนการนี้ไม่ได้ก าจัดลิกนินเหมือน
กระบวนการคราฟ แต่จะเปลี่ยนรูปลิกนินให้อยู่ในรูปสารลิกโนซัลโฟเนต (Lignosulfonate)         
โดยของเหลวจากกระบวนการนี้จะอยู่ในรูปของของเหลวสีน้ าตาล (brown liquor) หรือเรียกว่า 
ของเหลวสีแดง (Red liquor) หรือของเหลวซัลไฟต์ (Sulfite liquor)    

 กระบวนการซัลไฟต์มีสภาพเป็นกรด ซึ่งมีข้อเสียคือสภาพที่เป็นกรดจะสลายบางส่วนของ
เซลลูโลสซึ่งหมายความว่าเส้นใยเยื่อซัลไฟต์จะไม่แข็งแรงเท่ากับเส้นใยที่ได้จากกระบวนการคราฟ   
แต่จะมีเปอร์เซ็นต์ผลผลิตที่สูงกว่ากระบวนการคราฟ และเยื่อจากกระบวนการซัลไฟต์ง่ายต่อการฟอก
มากกว่า 

2.5.2 กระบวนการซัลเฟต (Kraft process or sulfate process) [30] 

 มีข้ันตอนการผลิตอยู่ 3 ขั้นตอน คือ 

 1. Pre-hydrolysis: กระบวนการนี้จะท าการย่อยเฮมิเซลลูโลสออก ซึ่งเฮมิเซลลูโลสสลายตัว
ได้ง่ายกว่าเซลลูโลสเนื่องจากมีโครงสร้างเป็นอสัณฐานและเป็นพอลิเมอร์สายสั้น  (Low degree of 
polymerization, DP) อีกทั้งกระบวนการนี้ช่วยท าให้เส้นใยแยกออกจากกัน เพ่ือให้ง่ายต่อการสกัด
เอาลิกนินออกมาจากกระบวนการอัลคาไลน์ ในขั้นตอนนี้จะใช้สารละลายกรดอ่อนของกรดซัลฟิวริก
หรือสารละลายของซัลเฟอร์ไดออกไซด์ ที่ อุณหภูมิ 150-180 องศาเซลเซียส ใช้เวลาประมาณ          
2 ชั่วโมง ซึ่งเวลาที่ใช้ขึ้นอยู่กับอุณหภูมิ ทดลองที่ค่า pH (ความเป็นกรด-ด่าง) ต่ ากว่า 4 ส่วนใหญ่ใช้
ค่า pH ในช่วง 3-4 เพ่ือจ าเป็นต่อการสลายเฮมิเซลลูโลส ซึ่งการสกัดเฮมิเซลลูโลสท าได้ผลเป็นอย่างดี 
โดยสามารถสกัดออกได้มากกว่า 80 เปอร์เซ็นต ์

  2. Kraft pulping (cooking): พันธะระหว่างลิกนินและเซลลูโลสถูกก าจัดโดยสารละลาย               
อัลคาไลน์ที่อุณหภูมิสูง ซึ่งเป็นสารละลายผสมระหว่างโซเดียมไฮดรอกไซด์ (NaOH) กับโซเดียม
ซัลไฟด์ (Na2S) โดยปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสด้วยสารอัลคาไลน์จะลดมวลโมเลกุลของลิกนินและก าจัดหมู่
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เมทอกซิล (Methoxyl groups, –O–CH3) โดยสารละลายโซเดียมซัลไฟด์จะช่วยเร่งปฏิกิริยาใน
ขั้นตอนนี้ ในขณะที่โซเดียมไฮดรอกไซค์จะหน่วงปฎิกิริยาไม่ให้เกิดการสลายตัวของเซลลูโลส ขณะที่
ไอออนของสารไฮโดรซัลไฟด์ (hydrosulfide ion ,SH-) มีส่วนช่วยในการยับยั้งปฏิกิริยาควบแน่นของ
ลิกนิน โดยกระบวนการนี้จะท าที่อุณหภูมิ 150-170 องศาเซลเซียส และใช้เวลา 95-100 นาที        
ในขั้นตอนสกัดเยื่อด้วยกระบวนการคราฟ (Kraft pulping) ลิกนินจะถูกก าจัดออกไปประมาณ 90 
เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนัก ซึ่งลิกนินปริมาณ 10 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนักจะถูกก าจัดในข้ันตอนต่อไป 

 3. Bleaching: ในขั้นตอนนี้จะท าการฟอกเยื่อ โดยท าปฏิกิริยาออกซิไดซ์ เพ่ือจ ากัดลิกนินให้
ได้มากที่สุด โดยไม่ท าลายเซลลูโลสเพ่ือลดการใช้สารจ าพวกคลอรีน (Elemental chlorine free, 
ECF and the total chlorine free, TCF) โดยจะใช้สารที่มีองค์ประกอบเป็นออกซิเจนแทน เช่น 
ไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์ ถึงแม้ว่าไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์จะไม่เป็นปัญหาต่อสิ่งแวดล้อม แต่มีผลท าให้
เกิดเถ้ามากกว่ากรณีท่ีฟอกโดยใช้สารจ าพวกคลอรีน 

2.6 การสลายตัวเนื่องจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิแบบฉับพลัน (Thermal shock cracking) 

 การสลายตัวเนื่องจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิแบบฉับพลัน (Thermal shock cracking) 
เกิดจากการขยายตัวหรือหดตัวของวัสดุเมื่ออุณหภูมิเปลี่ยนแปลงไปอย่างฉับพลัน ผิวนอกของวัสดุจะ
เกิดการเปลี่ยนแปลงดังกล่าวโดยตรง โดยจะเกิดการขยายหรือหดตัวอย่างรุนแรงทันที ขณะที่เนื้อวัสดุ
ที่อยู่ข้างในที่ยังไม่เกิดการเปลี่ยนแปลงดังกล่าว จะยังคงไม่มีการขยายตัวหรือหดตัวตามผิวด้านนอก 
ผลก็คือเกิดความแตกต่างของการขยายหรือหดตัวระหว่างเนื้อวัสดุแต่ละส่วน ซึ่งจะท าให้เกิดแรงเค้น
ขึ้นในเนื้อวัสดุเนื่องจากความร้อนและความเย็นท าให้วัสดุมีความเครียดเกิดขึ้น และเกิดการแตกร้าว
หรือฉีกขาดออกจากกันในที่สุด [31] 

  การเกิดการฉีกขาดของเส้นใยพืชเนื่องจากการแช่เยือกแข็ง (Freezing) หมายถึง การ
เปลี่ยนแปลงที่เกิดขึ้นในเนื้อเยื่อไม้ระหว่างการแช่เยือกแข็ง  โดยเนื้อเยื่อไม้ที่มีน้ าแทรกอยู่ เมื่อได้รับ
ความเย็นจากการแช่เยือกแข็ง น้ าในเส้นใยพืชจะเกิดการขยายตัวและเกิดผลึกน้ าแข็ง ซึ่งจะฉีกเส้นใย
ให้แยกออกจากกัน ซึ่งการขยายตัวของน้ าเมื่อกลายเป็นผลึกน้ าแข็ง เกิดจากการจับกันทางพันธะและ
การเรียงตัวของโมเลกุลของน ้าและน ้ าแข็งนั้นต่างกัน โมเลกุลของน ้าประกอบด้วยไฮโดรเจน            
2 อะตอม และออกซิเจน 1 อะตอม ยึดกันด้วยพันธะโควาเลนซ์ การเรียงตัวของน ้าจะมีรูปแบบเป็น 
เททระฮีดรอล (tetrahedral) โดยมีออกซิเจนอยู่ตรงกลางมุมของเททระฮีดรอล และมี 2 มุมที่เกิด
พันธะกับไฮโดรเจน ส่วนอีก 2 มุมเกิดจากอิเล็กตรอนที่ไม่ถูกจับคู่จะมีแรงดึงดูดกับโมเลกุลของน้ า
อ่ืนๆอย่างไม่เป็นระเบียบ ในขณะที่การเรียงตัวของน ้าแข็งมีรูปแบบเป็นเฮกซะโกนอล (hexagonal) 
มีอะตอมไฮโดรเจน 1 อะตอมอยู่ระหว่างออกซิเจน 2 อะตอม อะตอมไฮโดรเจนที่จับกันด้วยพันธะ  
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โควาเลนซ์จะมีความยาว 1 ± 0.1 อังสตรอม ขณะที่พันธะไฮโดรเจนกับออกซิเจนอีกพันธะหนึ่งจะมี
ความยาว 1.76 ± 0.1 อังสตรอม ท าให้น ้า 1 โมเลกุล มีโมเลกุลของน ้าที่ใกล้เคียงกัน 4 โมเลกุล ท าให้
เกิดช่องว่างมากขึ้นกว่าเดิม จึงเป็นสาเหตุให้ความหนาแน่นของน ้าแข็งลดลงเหลือ 0.917 กรัมต่อ
มิลลิลิตร ที่อุณหภูมิ 0 องศาเซลเซียส ขณะที่น ้าที่อุณหภูมิเดียวกันมีความหนาแน่น 0.99 กรัมต่อ
มิลลิลิตร โดยการขยายตัวของปริมาตร เมื่อน ้าเปลี่ยนสภาพกลายเป็นน ้าแข็งจะมีปริมาตรเพ่ิมขึ้น  
ร้อยละ 9 เปอร์เซ็นต์ 
 การเกิดนิวเคลียสผลึก (Nucleation) ของน ้าแข็ง โดยทั่วไปการเกิดจ านวนนิวเคลียสใน
ผลิตภัณฑ์ข้ึนกับอัตราการลดของอุณหภูมิด้วย การลดของอุณหภูมิลงเร็วมากจะเกิดนิวเคลียสจ านวน
มากพร้อมๆ กันหลายต าแหน่ง ขณะที่การลดอุณหภูมิลงอย่างช้าๆ จะเกิดนิวเคลียสจ านวนน้อย และ
ขนาดของผลึกน ้าแข็งจะเกิดการขยายตัวขึ้นเรื่อยๆ เนื่องจากโมเลกุลของน ้ามาเกาะรวมกันมากขึ้น 
การขยายตัวของผลึกน้ าแข็งจะหยุดเมื่อน ้าได้กลายเป็นน ้าแข็งหมดแล้ว อย่างไรก็ตามการ เติบโตของ
ผลึกน้ าแข็งนั้นขึ้นกับความเร็วของการลดอุณหภูมิ โดยพบว่าการแช่เยือกแข็งแบบเร็ว (fast freezing) 
จะได้นิวเคลียสผลึกจ านวนมาก และขนาดของผลึกมีขนาดเล็ก ในทางตรงข้ามการแช่เยือกแข็ง
แบบช้า (slow freezing) จะได้จ านวนนิวเคลียสของผลึกน้อย แต่ผลึกจะมีขนาดใหญ่ โดยการเกิด
ผลึกน้ าแข็งในเส้นใยพืชจะท าให้เซลล์และเส้นใยที่มัดรวมกันของพืชถูกท าลายและฉีกขาดออกจากกัน
จากการขยายตัวของน้ าแข็ง [32] ซึ่งผลของอัตราการแช่แข็งเนื้อเยื่อพืชที่อัตราการแช่แข็งลดลงอย่าง
รวดเร็ว และอัตราการแช่แข็งลดลงแบบช้า แสดงในรูปที่ 2.8 
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รูปที่ 2.8 ผลของอัตราการแช่แข็งเนื้อเยื่อพืช a.) อัตราการแช่แข็งแบบช้า b.) อัตราการแช่แข็งแบบ
รวดเร็ว [33] 

2.6.1 ขั้นตอนของการตกผลึกเป็นน้ าแข็ง (Period of ice crystal formation) [34] 

 การเกิดผลึกของน้ าแข็ง คือ การรวมตัวอย่างเป็นระเบียบของส่วนที่เป็นของแข็ง โดยเกิด
ปรากฏการณ์ 2 อย่างต่อเนื่องกัน ได้แก่ การเกิดนิวเคลียสผลึก (Nucleation) และการเพ่ิมขนาดของ
ผลึก (Crystal Growth)  

 การเกิดนิวเคลียสผลึก (Nucleation) คือ ปรากฏการณ์ที่โมเลกุลของน้ ามารวมตัวกันอย่าง
เป็นระเบียบจนเกิดเป็นโมเลกุลเล็กๆขึ้น ซึ่งจะเป็นจุดศูนย์กลางของผลึกต่อไป เมื่อความร้อนถูกก าจัด
ออกจากระบบไปแล้วจนกระทั่งผ่านสภาวะที่เรียกว่า การท าให้เย็นยิ่งยวด (super cooling) ซึ่งก็คือ
การที่อุณหภูมิของน้ าลดต่ าลงใกล้จุดเยือกแข็งแต่ยังไม่เกิดผลึก จากนั้นจะมีการชักน าให้เกิดผลึก
น้ าแข็งเมื่ออุณหภูมิลดต่ าลงมาถึงจุดเยือกแข็ง ความร้อนจะถูกก าจัดออกไปในรูปของความร้อนแฝง
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ของน้ า (latent heat) ท าให้น้ าเปลี่ยนจากของเหลวเป็นของแข็ง โดยเริ่มต้นจะเกิดนิวเคลียสของผลึก
น้ าแข็งก่อน โดยอัตราการเกิดนิวเคลียสผลึกจะเร็วมากเม่ืออุณหภูมิลดลงอย่างรวดเร็ว 

 ขั้นตอนต่อไป คือ การเพ่ิมขนาดของผลึก (Crystal Growth) หลังจากที่เกิดนิวเคลียสของ
ผลึกน้ าแข็งจ านวนมากพอก็จะเกิดการเพ่ิมขนาดของผลึกน้ าแข็ง ซึ่งเกิดได้ที่ อุณหภูมิใกล้จุด
หลอมเหลว โดยโมเลกุลของน้ าจะเคลื่อนตัวเข้ามาเกาะอยู่กับนิวเคลียสผลึกน้ าแข็งมากกว่าที่จะก่อ
เกิดนิวเคลียสใหม่ เพราะโมเลกุลของน้ าในสภาวะที่เป็นของเหลวมีขนาดเล็กและเคลื่อนที่ได้ในอัตรา
สูง และจะหยุดเมื่อกระทบกับผิวหน้าของนิวเคลียสผลึก ท าให้ผลึกของน้ าแข็งมีขนาดที่ใหญ่ขึ้น 

2.6.2 งานวิจัยที่เกี่ยวข้องสลายตัวเนื่องจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิแบบฉับพลัน 

  Sophie Chassagne-Berces และคณะ (2009) ได้ศึกษาการเปลี่ยนแปลงพ้ืนผิวโครงสร้าง
เนื้อเยื่อ และองค์ประกอบผนังเซลล์ของเนื้อแอปเปิ้ลจากการแช่แข็งที่อัตราการแช่แข็งที่แตกต่างกัน 
โดยในการทดลองได้ศึกษาอัตราการแช่แข็ง 3 ระดับ คือ -20 °C (0.9 °C/min), -80 °C (8.1 °C/min) 
และ -196 °C (310 °C/min) หลังจากนั้นท าการเปรียบเทียบกับเนื้อเยื่อแอปเปิ้ลก่อนท าการแช่แข็งที่
มีอุณหภูมิ 21 °C ซึ่งผลจากการทดลองพบว่าการแช่แข็งด้วยอัตราแช่แข็งอย่างรวดเร็วที่อุณหภูมิ      
-80 °C (8.1 °C/min) และ -196 °C (310 °C/min) น้ าในเนื้อเยื่อแอปเปิ้ลเกิดการขยายตัวต่ าเมื่อ
กลายเป็นน้ าแข็ง ท าให้ผนังเซลล์ของแอปเปิ้ลยังคงสภาพไว้อยู่ ในขณะที่การแช่แข็งที่อัตราการ      
แช่แข็งช้าที่อุณหภูมิ -20 °C (0.9 °C/min) น้ าในผนังเซลล์เกิดนิวเคลียสของผลึกน้ าแข็งและเนื่องจาก
อัตราการแช่แข็งแบบช้า ท าให้ผลึกน้ าแข็งเกิดการรวมตัวกลายเป็นผลึกน้ าแข็งขนาดใหญ่ ซึ่งการ
ขยายตัวของน้ าแข็งนี้จะเกิดขึ้นภายในเซลล์และช่องว่างระหว่างเซลล์ ท าให้ผนังเซลล์เกิดการแตก
ออก ดังนั้นเนื้อเยื่อแอปเปิ้ลที่ได้จะมีช่องว่างขนาดใหญ่เกิดขึ้นในเนื้อเยื่อเนื่องจากผนังเซลล์ถูกท าลาย 
โดยผลที่ได้จากการทดลองแช่แข็งแอปเปิ้ลที่อัตราการแช่แข็งต่างๆกัน แสดงในรูปที่ 2.9 และขนาด
ของผลึกน้ าแข็งที่แช่แข็งอุณหภูมิ -20 °C มีขนาดเฉลี่ยเท่ากับ 10-30 µm ซึ่งมีขนาดใหญกว่าผลึก
น้ าแข็งเมื่อแช่แข็งที่อุณหภูมิ -80 °C และ -196 °C โดยผลึกน้ าแข็งที่ได้มีขนาด 3 µm และ 2 µm 
ตามล าดับ ]35[ 
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รูปที่ 2.9 ภาพถ่ายไมโครสโกปิก (Macroscopic) ขนาดของภาพถ่าย 5.5X7.25 mm ของเนื้อเยื่อ
พาเรงคิมาแอปเปิ้ลก่อนและหลังแช่แข็ง a.) แอปเปิ้ลสด b.) แอปเปิ้ลที่ละลายแล้ว หลังแช่แข็งท่ี

อุณหภูมิ -20 °C  c.) แอปเปิ้ลที่ละลายแล้ว หลังแช่แข็งท่ีอุณหภูมิ -80 °C d.) แอปเปิ้ลที่ละลายแล้ว
หลังแช่แข็งในสารไนโตรเจนเหลว [35] 

 Rajalaxmi Dash และคณะ (2012) ได้ศึกษาปัจจัยที่มีผลต่อการขึ้นรูปแผ่นโฟมจากผลึก   
นาโนเซลลูโลสที่ผสมกับพอลีไวนิลแอลกอฮอล์ (PVA) ด้วยวิธีขึ้นรูปแบบแช่แข็ง (Freezing casting) 
ที่ความดันสูญญากาศ โดยปัจจัยที่ศึกษาคือการแช่แข็งสารผสม ที่อัตราการแช่แข็งแตกต่างกัน         
3 ระดับ คือ 4.5 °C/min, 13 °C/min และจุ่มสารลงในสารไนโตรเจนเหลว หลังจากนั้นจะท าสาร
ผสมให้แห้งด้วยวิธีท าแห้งแบบเยือกแข็ง (Freeze drying) จากการทดลองพบว่าแผ่นโฟมที่ได้จากการ
แช่แข็งที่อัตราการแช่แข็งแตกต่างกัน ขนาดของรูพรุนที่ได้จะมีค่าแตกต่างกันด้วย ซึ่งการแช่แข็งโดย
การจุ่มสารผสมลงในสารไนโตรเจนเหลวก่อนท าแห้ง ท าให้แผ่นโฟมที่ได้มีรูพรุนกระจายตัวสม่ าเสมอ 
และมีรูพรุนละเอียด ขนาดของรูพรุนอยู่ในช่วง 10-20 µm ในขณะที่อัตราการแช่แข็ง 13 °C/min 
แผ่นโฟมที่ได้มีลักษณะรูพรุนเป็นชั้นๆที่สม่ าเสมอ ส่วนอัตราการแช่แข็ง 4.5 °C/min รูพรุนบนแผ่น
โฟมมีขนาดไม่สม่ าเสมอ เนื่องจากการขยายตัวของผลึกน้ าแข็งที่แตกต่างกันในแต่ละส่วนของแผ่นโฟม
และรูพรุนที่ได้มีขนาดใหญ่ มีขนาดประมาณ 100 µm [36] แผ่นโฟมที่ได้จากการแช่แข็งที่อัตราการ
แช่แข็งแตกต่างกันแสดงในรูปที่ 2.10 
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รูปที่ 2.10 ผลของอัตราการแช่แข็งที่แตกต่างกัน ที่มผีลต่อรูพรุนของแผ่นโฟม a.) แช่ในสาร
ไนโตรเจนเหลว b.) 13 °C/min และ c.) 4.5 °C/min [36] 

2.7 การบดในสภาวะเย็นยิ่งยวด (Cryocrushing)                                                  

 วิธีการนี้อาศัยสารไนโตรเจนเหลวที่มีอุณหภูมิติดลบต่ า (<150°C) โดยน าเซลลูโลสแช่ในสาร
ไนโตรเจนเหลว เพ่ือให้เส้นใยเกิดการแข็งตัวและท าการบดให้เส้นใยแตกออกเป็นระดับไมโครเมตร
หรือนาโนเมตรด้วยเครื่องอัดความดันสูง 300-500 bar หรือเครื่องปั่นก าลังสูงเพ่ือให้ได้ผลิตภัณฑ์เป็น
ไมโครเซลลูโลสหรือนาโนเซลลูโลส  [37] โดยงานวิจัยที่ ใช้วิธีการบดในสภาวะเย็นยิ่ งยวด 
(Cryocrushing) มักใช้ร่วมกับวิธีบดด้วยความดันสูงหรือเครื่องปั่นก าลังสูงเป็นอีกทางเลือกหนึ่งที่
น่าสนใจ เพราะท าให้ใช้พลังงานในการบดด้วยความดันสูงหรือเครื่องปั่นก าลังสูงลดลง และพบว่ามี
งานวิจัยจ านวนน้อยที่ท าการบดด้วยวิธีนี้ อีกทั้งงานวิจัยส่วนใหญ่ที่ทดลองเป็นของนักวิจัยกลุ่ม
เดียวกัน (เอกสารอ้างอิง 38-42) แสดงในตารางที่ 2.2  

ตารางที่ 2.2 งานวิจัยที่ทดลองบดในสภาวะเย็นยิ่งยวด (Cryocrushing) 

Source Diameter 
(nm) 

Length 
(nm) 

% Crystallinity เอกสารอ้างอิง 

soybean 50-100 micrometer 48.4   [38] 

Wheat 
straw 

10-80 L/D: 15-40 77.8 [39] 

soy hull 20-120 L/D: 15-40 69.6 [39] 
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Source Diameter 
(nm) 

Length 
(nm) 

% Crystallinity เอกสารอ้างอิง 

Bleached 
spruce 
pulp 

<1 µm 
(89 %) 

L/D: 15-55 - [40] 

hemp 
fibers, kraft 
pulp 

5-60 micrometer - [41] 

kenaf bast 
fibers 

10-90 micrometer  [42] 

 
 



บทที่ 3  
วิธีด าเนินงานวิจัย 

3.1 สารเคมีและอุปกรณ์   

3.1.1 วัตถุดิบและสารเคมีที่ใช้ทดลอง 

1. เยื่อเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูง (Dissolving cellulose) 

2. ไนโตรเจนเหลว (liquid nitrogen, -160° C): บริษัท กิสส์มาร์เก็ตติ้ง จ ากัด  

3. กรดซัลฟิวริก (H2SO4) 98%: บริษัท QRëC©     

4. น้ ากลั่น (Distillated water) 

3.1.2 อุปกรณ์ 

1. กล้องจุลทรรศน์ Optical Microscope (OM): รุ่น OLYMPUS CH30 

2. กล้องจุลทรรศน์อิเล็คตรอนชนิดส่องผ่าน Transmission Electron Microscope 
(TEM): รุ่น JEM-2010 

3. กล้องจุลทรรศน์อิเล็คตรอนชนิดส่องกราด Scanning Electron Microscope 
(SEM): รุ่น JSM-6400 

4.  เครื่องปั่นเหวี่ยง (Centrifuge) 

5.  เครื่อง Ultrasonicator: รุ่น Ultrasonik 208H 

6.  เครื่องบดย่อยขนาด (Food processor)     

7.  ตะแกรงร่อนขนาด 0.350 ไมโครเมตร 

8.  ตู้อบ (hot air oven)       

9.  เครื่องกวนสารแบบให้ความร้อน (Hot plate stirrer)     

10. เครื่องชั่งน้ าหนักทศนิยม 4 ต าแหน่ง 

11. กระดาษลิตมัส 

12. ตู้ดูดควัน 
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3.2 ขั้นตอนการทดลอง 

วิธีการด าเนินการวิจัยมี 3 ขั้นตอน ได้แก่        

1. การเตรียมผงเยื่อเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูงด้วยวิธีการบดโดยใช้สารไนโตรเจนเหลว    

2. การสกัดผลึกนาโนเซลลูโลสจากเยื่อเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูงด้วยวิธีไฮโดรไลซิสด้วยกรด 

3. การสลายตัวของผลึกเซลลูโลสจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน  

 

3.2.1 การเตรียมผงเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูงด้วยวิธีการบดโดยใช้สารไนโตรเจนเหลว   

1.) น าแผ่นเซลลูโลสบริสุทธิ์ (Dissolving cellulose) มาบดด้วยเครื่องบดย่อยขนาด
และคัดขนาดด้วยตะแกรงขนาด 0.350 มิลลิเมตร จากนั้นน าเส้นใยที่ได้ไปเก็บใน
ภาชนะปิดเพ่ือป้องกนัความชื้นและการฟุ้งกระจาย 

2.) น าเส้นใยที่บดแล้วในขั้นตอนที่ 1.) มาแช่ด้วยสารไนโตรเจนเหลวให้เส้นใย
เซลลูโลสเกิดการแข็งตัวเป็นเวลา 10 นาท ีและท าการบดย่อยเพื่อลดขนาดอีกครั้ง 

 ตัวอย่างของผงเซลลูโลสที่ได้จากการบดแบบไม่แช่สารไนโตรเจนเหลว และตัวอย่างผง
เซลลูโลสที่บดแบบแช่สารไนโตรเจนเหลวจะถูกน าไปเปรียบเทียบขนาดอนุภาคด้วยเครื่อง Particle 
size analyzer เพ่ือวิเคราะห์การกระจายตัวของขนาดอนุภาค และวิเคราะห์ขนาดและรูปร่างที่
แตกต่างกันของเส้นใยเซลลูโลสที่ได้โดยใช้กล้องจุลทรรศน์ (Optical microscope) 

 

3.2.2 การเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสจากเยื่อเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูงด้วยวิธีไฮโดรไลซิสด้วยกรด 

 เนื่องจากมีปัจจัยหรือตัวแปรหลายอย่างในการเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลส ดังนั้นจึงต้องท าการ
ทดลองเพ่ือหาสภาวะที่เหมาะสมในการสกัดผลึกนาโนเซลลูโลส ในกระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด
จะพิจารณาตัวแปรในการทดลอง ได้แก่ ความเข้มข้นของสารละลายกรดซัลฟิวริก อุณหภูมิในการท า
ปฏิกิริยา เวลาในการไฮโดรไลซิส ซึ่งตัวแปรเหล่านี้ มีผลต่อการเปลี่ยนแปลงขนาดของเส้นใยเซลลูโลส
และลักษณะรูปร่าง โดยให้ค่าความเข้มข้นของสารละลายกรดซัลฟิวริกที่ใช้มี  3 ระดับ คือ 55, 60 
และ 65 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนัก อุณหภูมิไฮโดรไลซิสมี 3 ระดับ คือ 45, 55 และ 65 องศาเซลเซียส 
และเวลาในการไฮโดรไลซิสมี 4 ระดับ อยู่ในช่วง 15-120 นาท ีโดยการทดลองมีวิธีการดังนี้ 
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1.)  น าเส้นใยเซลลูโลสที่ผ่านการบดโดยการใช้สารไนโตรเจนเหลวจ านวน 1 กรัม 
ผสมกับ สารละลายกรดซัลฟิวริกปริมาตร 25 มิลลิลิตร ที่ความเข้มข้น อุณหภูมิ 
และเวลาต่างๆกัน (แปรค่าความเข้มข้นของสารละลายกรดซัลฟิวริก อุณหภูมิ 
และเวลา ตามท่ีกล่าวในหัวข้อ 3.2.2) และใช้แท่งแม่เหล็ก (magnetic bar) ช่วย
ในการปั่นกวน และท าการปรับอุณหภูมิด้วยเครื่อง hot plate  

2.)  เมื่อครบก าหนดเวลาน าผลิตภัณฑ์ที่ได้มาเติมน้ ากลั่นปริมาณมากเพ่ือหยุด
ปฏิกิริยา และท าการปั่นเหวี่ยงด้วยเครื่องปั่นเหวี่ยงที่ 10,000 รอบต่อนาที เป็น
เวลา 20 นาที หลังจากนั้นท าการรินกรดออก             

3.)  เติมน้ ากลั่นลงไปเพ่ือเจือจางกรด และท าการปั่นเหวี่ยงตามขั้นตอนที่ 2.) ซ้ าอีก 
5 รอบ เพื่อให้ผลิตภัณฑ์ที่ได้มีค่า pH เป็นกลาง        

4.)  น าผลึกเซลลูโลสที่ได้ เติมน้ ากลั่นให้ได้ปริมาตร 50 มิลลิลิตร และท าการ 
sonicate ในเครื่องultrasonic ประมาณ 20 นาที (ท าการควบคุมอุณหภูมิให้
คงท่ี โดยเติมน้ าแข็งในเครื่อง sonicator) 

 หลังจากนั้นน าผลิตภัณฑ์ที่ได้จากการไฮโดรไลซิสด้วยกรดทีส่ภาวะต่างๆ ไปวิเคราะห์ขนาด
และรูปร่างของผลิตภัณฑ์ที่ได้ด้วยเครื่อง SEM และ TEM 

 

3.2.3 การสลายตัวของผลึกเซลลูโลสจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน   

 การทดลองนี้ศึกษาผลของการให้ความร้อนและแช่แข็งอย่างฉับพลันที่มีผลต่อการลดขนาด
ของผลึกเซลลูโลส และเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของผลึกเซลลูโลส ตัวอย่างที่ใช้ทดลองเตรียมได้จาก
การไฮโดรไลซิสผงเซลลูโลส ที่ความเข้มข้นกรดซัลฟิวริก 60 %wt. อุณหภูมิที่ใช้ 40 องศาเซลเซียส 
ไฮโดรไลซิสเป็นเวลา 60 นาที ที่ผ่านการน ากรดออกแล้ว ด้วยการปั่นเหวี่ยงที่จ านวนรอบ 10,000 
รอบ เวลาที่ใช้ 20 นาที จ านวน 5 ครั้ง หลังจากนั้นเติมน้ ากลั่นให้ได้ปริมาตร 50 มิลลิลิตร โดยตัวแปร
ที่ศึกษา คือ อุณหภูมิเริ่มต้นของสารละลายก่อนท าการแช่แข็งด้วยไนโตรเจนเหลว และ จ านวนรอบ
ในการให้ความร้อนและแช่แข็ง โดยการทดลองหัวข้อนี้ทดลองที่สภาวะแตกต่างกัน 2 แบบ คือ 1.)  
ให้ความร้อนสารละลายที่ อุณหภูมิ  40 องศาเซลเซียส หลังจากนั้นแช่สารละลายด้วยสาร
ไนโตรเจนเหลวอุณหภูมิติดลบ 160 องศาเซลเซียส และ 2.) ให้ความร้อนสารละลายที่อุณหภูมิ 100 
องศาเซลเซียส หลังจากนั้นแช่สารละลายด้วยสารไนโตรเจนเหลวอุณหภูมิติดลบ 160 องศาเซลเซียส 
โดยการทดลองทั้ง 2 วิธี จะท าการให้ความร้อนและแช่แข็งอย่างฉับพลัน จ านวน 1, 3, 5 และ 7 รอบ  
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3.2.4 การวิเคราะห์ข้อมูล 

เครื่องมือวิเคราะห์ สมบัติที่ศึกษา 

Optical Microscope (OM) รูปร่างและขนาดของเส้นใยเซลลูโลส 

Scanning  Electron Microscope 
(SEM) 

รูปร่างและขนาดของผลึกไมโครเซลลูโลสและผลึก
นาโนเซลลูโลส 

Transmission Electron 
Microscope (TEM) 

รูปร่างและขนาดของผลึกนาโนเซลลูโลส 

เครื่อง Particle size analyzer ขนาดเฉลี่ยและพ้ืนที่ผิวของตัวอย่างเซลลูโลสที่ได้
จากการทดลอง 

X-ray diffraction ความเป็นผลึกของตัวอย่างผลึกเซลลูโลสที่ได้จาก
การทดลอง 
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รูปที่ 3.1 แผนภาพขั้นตอนการทดลองการเตรียมผงเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูงด้วยวิธีการบดโดยใช้สาร
ไนโตรเจนเหลว 

บดโดยไม่ใช้
ไนโตรเจนเหลว 

บดแบบแช่
ไนโตรเจนเหลว 

เยื่อเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูง 
(Dissolving cellulose) 

ร่อนผ่านตะแกรง 0.350 mm ร่อนผ่านตะแกรง 0.350 mm 

ศึกษาขนาดและช่วงการกระจายตัว
ของขนาดที่ได้ 

ท าการไฮโดรไลซิสด้วยกรดซัลฟิวริก 
ความเข้มข้นกรด 50 %wt. อุณหภูมิ 60°C เวลา 2 ชั่วโมง 

 

ท าการ sonication 20 นาที

pH 6-7 
 

ศึกษาขนาดผลึกไมโครเซลลูโลสที่ได้ 

ท าการปั่นเหวี่ยง (Centrifugal) รินสารละลายกรดออก 
เติมน้ ากลั่นปั่นเหวี่ยงซ้ า 6 รอบ 

ศึกษาขนาดและช่วงการกระจายตัว
ของขนาดที่ได้ 

เลือกวิธีการบดที่เหมาะสมที่จะ
น าไปใช้ในขั้นตอนไฮโดรไลซิสด้วยกรด 
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รูปที่ 3.2 แผนภาพขั้นตอนการเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสจากเยื่อเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูงด้วยวิธี
ไฮโดรไลซิสด้วยกรด 

  

บดด้วยวิธีที่เหมาะสมจากขั้นตอนการทดลองที่ 3.1 

เยื่อเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูง 
(Dissolving cellulose) 

ศึกษาการเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสด้วยกระบวนการไฮโดรไลซิส
ด้วยกรดซัลฟิวริก 

 

ตัวแปรที่ศึกษา 
- ความเข้มข้นกรดซัลฟิวริก (55 %wt., 60 %wt., 65 %wt.) 
- อุณหภูมิไฮโดรไลซิส (45°C, 55°C, 65°C) 
- เวลาไฮโดรไลซิส (15-120 นาท)ี 

 

ท าการ sonication 20 นาที

pH 6-7 
 

ท าการปั่นเหวี่ยง (Centrifugal) รินสารละลายกรดออก 
เติมน้ ากลั่นปั่นเหวี่ยงซ้ า 6 รอบ 

ศึกษาขนาดเฉลี่ยและเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึก
ของตัวอย่างที่เตรียมได้ 

ศึกษาสภาวะที่เหมาะสมในการเตรียม
ผลึกนาโนเซลลูโลส 

ผงเซลลูโลส 1 ต่อปริมาตรกรด 25 ml 
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รูปที่ 3.3 แผนภาพขั้นตอนศึกษาการสลายตัวของผลึกเซลลูโลสจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่าง
ฉับพลัน 

pH 6-7 
 

เยื่อเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูง 
(Dissolving cellulose) 

ท าการไฮโดรไลซิสด้วยกรดซัลฟิวริก 
ความเข้มข้นกรด 60 %wt. อุณหภูมิ 40°C เวลา 1 ชั่วโมง 

 

บดและร่อนผ่านตะแกรง 0.350 mm 

ท าการปั่นเหวี่ยง (Centrifugal) รินสารละลายกรดออก 
เติมน้ ากลั่นปั่นเหวี่ยงซ้ า 6 รอบ 

ศึกษาการสลายตัวจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน 

ตัวแปรที่ศึกษา 
- อุณหภูมิสารเริ่มต้นก่อนแช่แข็ง (ตัวอย่างในน้ ากลั่น 50 ml) 
- จ านวนรอบในการ ให้ความร้อน/แช่แข็ง 1, 3, 5 และ 7 รอบ 

ต้มที่อุณหภูมิ 40°C เวลา 15 นาท ี ต้มที่อุณหภูมิ 100°C เวลา 15 นาที 

แช่ไนโตรเจนเหลว เวลา 15 นาท ี แช่ไนโตรเจนเหลว เวลา 15 นาท ี

ศึกษาขนาดเฉลี่ยและเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของตัวอย่างที่เตรียมได้ 
ที่จ านวนรอบ ให้ความร้อน/แช่แข็ง 1,3 5 และ 7 รอบ 



บทที่ 4 
ผลการวิจัยและการอภิปรายผล 

4.1 การเตรียมผงเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูงด้วยวิธีการบดโดยใช้สารไนโตรเจนเหลว 

 ในงานวิจัยนี้เซลลูโลสความบริสุทธิ์สูง (Dissolving cellulose) ที่น ามาใช้เป็นเซลลูโลสความ
บริสุทธิ์สูงที่ผลิตขึ้นจากต้นยูคาลิปตัส มีลักษณะเป็นแผ่นสีขาว ซึ่งมีเปอร์เซ็นต์ของเซลลูโลสสูงถึง    
98 %โดยน้ าหนัก และมีค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกเท่ากับ 70 เปอร์เซ็นต์ เมื่อจะน ามาใช้ในการ
เตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสด้วยกระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด จะต้องท าการบดให้มีลักษณะเป็น  
ผงเส้นใยสั้น เพ่ือเพ่ิมพ้ืนที่ผิวในการท าปฏิกิริยาในขั้นตอนไฮโดรไลซิสด้วยกรด ซึ่งการบดเส้นใย
เซลลูโลสให้เป็นผงขนาดเล็กท าได้ยาก เนื่องจากการบดด้วยเครื่องบดแบบใบมีดนั้น เส้นใยเซลลูโลสที่
ผ่านการบดแล้ว มีการรวมตัวเป็นกลุ่มก้อนเหมือนปุยนุ่น และลอยตัวขึ้นภายในเครื่องบด ดังนั้นใน
ขั้นตอนการบดเส้นใยเซลลูโลส จึงใช้ไนโตรเจนเหลวแช่เส้นใยเซลลูโลสระหว่างการบดเพ่ือให้การบด
ท าได้ดีขึ้น ซึ่งขั้นตอนการทดลองหัวข้อ 4.1 ท าการศึกษาขนาดของผงเซลลูโลสที่ได้จากการแช่เส้นใย
เซลลูโลสในสารไนโตรเจนเหลวระหว่างการบด เปรียบเทียบกับขนาดของผงเซลลูโลสที่ได้จากการบด
แบบไม่แช่สารไนโตรเจนเหลว จากการวิเคราะห์ขนาดเฉลี่ย และขนาดพ้ืนที่ผิวจ าเพาะเฉลี่ยของผง
เซลลูโลสที่บดได ้โดยใช้เครื่องวิเคราะห์ Laser particle size analyzer  

4.1.1 ผลของการเตรียมผงเซลลูโลสด้วยการบดที่ต่างกัน 

 ผลการทดลองแสดงในตารางที่ 4.1 พบว่าผงเซลลูโลสที่ได้จากการบดแบบแช่ในสาร
ไนโตรเจนเหลว มีขนาดเฉลี่ยเท่ากับ 87.51 µm ในขณะที่ผงเซลลูโลสที่ได้จากการบดแบบไม่แช่สาร
ไนโตรเจนเหลว มีขนาดเฉลี่ยเท่ากับ 121.11 µm โดยจากบดแบบแช่สารไนโตรเจนเหลวช่วยให้การ
บดดีขึ้น โดยผงเซลลูโลสที่ได้มีขนาดเล็กกว่าประมาณ 27 เปอร์เซ็นต์ เมื่อเปรียบเทียบกับผงเซลลูโลส
ที่ได้จากการบดแบบไม่แช่สารไนโตรเจนเหลว และจากการศึกษาพ้ืนที่ผิวจ าเพาะเฉลี่ยของผงเซลลูโลส
ที่ได้จากการบด พบว่าพ้ืนที่ผิวเฉลี่ยของผงเซลลูโลสที่บดแบบแช่สารไนโตรเจนเหลว มีพ้ืนที่ผิว
มากกว่าผงเซลลูโลสที่บดแบบไม่แช่สารไนโตรเจนเหลว โดยมีค่าเท่ากับ 184.97 m2/kg และ 161.13 
m2/kg ตามล าดับ  
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ตารางที่ 4.1 ขนาดเฉลี่ยของผงเซลลูโลสที่ได้จากการบดแบบไม่แช่สารไนโตรเจนเหลวกับผงเซลลูโลส
ทีไ่ด้จากการบดแบบแช่สารไนโตรเจนเหลว 

ตัวอย่างผงเซลลูโลส ขนาดเฉลี่ย (µm) ขนาดพ้ืนที่ผิวจ าเพาะเฉลี่ย (m2/kg) 

บดแบบไม่แช่ไนโตรเจนเหลว 121.11±0.47 161.13±1.88 

บดแบบแช่ไนโตรเจนเหลว 87.51±0.36 184.97±0.47 

  

 ก า ร ก ร ะ จ า ย ตั ว ข อ ง ข น า ด ผ ง เ ซ ล ลู โ ล ส ที่ ไ ด้ จ า ก ก า ร บ ด ต่ า ง กั น  แ ส ด ง ใ น 
รูปที่ 4.1 พบว่าผงเซลลูโลสที่ได้จากการบดแบบไม่ใช้สารไนโตรเจนเหลว มีขนาดอนุภาคในช่วง >100 
µm เท่ากับ 30.5 เปอร์เซ็นต์ ในขณะที่ผงเซลลูโลสที่บดแบบแช่สารไนโตรเจนเหลว มีค่าเท่ากับ 25.2 
เปอร์เซ็นต์ แสดงให้เห็นว่าการบดแบบแช่สารไนโตรเจนเหลวช่วยให้การบดอนุภาคที่มีขนาดใหญกว่า 
100  µ m ดีขึ้น โดยมีเปอร์เซ็นต์ของขนาดอนุภาคช่วง >100 µm มีค่าน้อยกว่า และในส่วนของช่วง
การกระจายตัวของขนาดอนุภาคท่ีต่ ากว่า 100  µ m พบว่าผงเซลลูโลสที่บดแบบแช่สารไนโตรเจนเหลว 
มีค่าเท่ากับ 74.8 เปอร์เซ็นต์ ซึ่งมีค่ามากกว่าเปอร์เซ็นต์ที่ได้จากผงเซลลูโลสที่บดแบบไม่แช่สาร
ไนโตรเจนเหลว ที่มีค่าเท่ากับ 69.5 เปอร์เซ็นต ์
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รูปที่ 4.1 การกระจายตัวของผงเซลลูโลสที่ได้จากการบดแบบไม่แช่สารไนโตรเจนเหลวเปรียบเทียบ
กับผงเซลลูโลสที่ได้จากการบดแบบแช่สารไนโตรเจนเหลว ด้วยเครื่องมือวิเคราะห์ Laser particle 

size analyzer 

4.1.2 ผลของการไฮโดรไลซิสด้วยกรดจากการใช้ผงเซลลูโลสที่ผ่านการบดต่างกัน 

 ก่อนขั้นตอนศึกษาการสกัดผลึกนาโนเซลลูโลสด้วยวิธีไฮโดรไลซิสด้วยกรด ได้ท าการเลือก
วิธีการที่เหมาะสมในการเตรียมผงเซลลูโลส โดยน าผงเซลลูโลสที่ได้จากการบดต่างกันมาไฮโดรไลซิส
ด้วยกรดซัลฟิวริกเข้มข้น 50 %wt. อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง โดยเปรียบเทียบ
ขนาดและรูปร่างของตัวอย่างที่เตรียมได้ โดยในรูปที่ 4.2 แสดงภาพจากกล้องจุลทรรศน์ของผลึก    
ไมโครเซลลูโลสที่ได้จากการไฮโดรไลซิสด้วยกรด โดยผลึกไมโครเซลลูโลสที่เตรียมได้จากการใช้ผง
เซลลูโลสที่บดแบบไม่แช่สารไนโตรเจนเหลว แสดงในภาพ ก) ก าลังขยาย 40 เท่า พบว่าผลึกไมโคร
เซลลูโลสที่ได้ มีการรวมกันเป็นกลุ่มก้อน ซึ่งเส้นใยยังไม่ฉีกขาดออกจากกัน เนื่องจากกรดซัลฟิวริกเข้า
ไปสลายเซลลูโลสส่วนอสัณฐานในโครงสร้างเซลลูโลสได้ไม่ดี เพราะผงเซลลูโลสที่ใช้ไฮโดรไลซิสมี
ขนาดใหญ่และไม่มีการฉีกขาดกันตามแนวเส้นผ่านศูนย์กลางของเส้นใย ในขณะที่ผลึกไมโครเซลลูโลส

30.5% 
 69.5% 

25.2% 
 74.8% 

บดแบบแช่สารไนโตรเจนเหลว 

บดแบบไม่แช่สารไนโตรเจนเหลว 
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ที่เตรียมได้จากการใช้ผงเซลลูโลสที่บดแบบแช่สารไนโตรเจนเหลว แสดงในภาพ ข) ก าลังขยาย        
40 เท่า มีลักษณะเป็นแท่งใยสั้นๆ ซึ่งแยกออกจากกันอย่างชัดเจน เนื่องจากการบดแบบแช่
ไนโตรเจนเหลว เส้นใยเซลลูโลสเกิดการฉีดขาดตามแนวเส้นผ่านศูนย์กลางของเส้นใย จากการ
ขยายตัวของผลึกน้ าแข็งที่เกิดขึ้นการการแช่สารไนโตรเจนเหลว เมื่อน าไปไฮโดรไลซิสด้วยกรด ท าให้
กรดซัลฟิวริกเข้าไปย่อยสลายเซลลูโลสส่วนอสัณฐาน และเฮมิเซลลูโลสที่เป็นพอลิเมอร์มวลโมเลกุลต่ า 
ที่ท าหน้าที่เชื่อมต่อระหว่างเส้นใยเซลลูโลสได้ดีขึ้น และจากตารางที่ 4.1 ขนาดพ้ืนที่ผิวจ าเพาะเฉลี่ย
ของผงเซลลูโลสที่บดแบบแช่ไนโตรเจนเหลว มีค่ามากกว่าขนาดพ้ืนที่ผิวจ าเพาะเฉลี่ยของผงเซลลูโลส
ที่บดแบบไม่แช่สารไนโตรเจนเหลว แสดงให้เห็นว่าพ้ืนที่ผิวที่มากกว่าของผงเซลลูโลสที่บดแบบแช่สาร
ไนโตรเจนเหลว จะช่วยให้ผงเซลลูโลสท าปฎิกิริยาไฮโดรไลซิสกับกรดได้ดีขึ้น  

 จากการวิเคราะห์ขนาดเฉลี่ย และขนาดพ้ืนที่ผิวจ าเพาะเฉลี่ย (m2/kg) ของผลึกไมโคร
เซลลูโลสโดยใช้เครื่องวิเคราะห์ Laser particle size analyzer ผลการทดลองแสดงในตารางที่ 4.2 
พบว่าผลึกเซลลูโลสที่ได้จากการใช้ผงเซลลูโลสที่บดแบบแช่สารไนโตรเจนเหลว มีขนาดเฉลี่ยของผลึก
เซลลูโลสเท่ากับ 14.46 ไมโครเมตร ในขณะที่ผลึกเซลลูโลสที่ได้จากการใช้ผงเซลลูโลสที่บดแบบไม่แช่
สารไนโตรเจนเหลว มีขนาดที่ใหญ่มากกว่า โดยมีขนาดเฉลี่ยเท่ากับ 19.23 ไมโครเมตร  

 จากผลการทดลองที่ได้ แสดงให้เห็นว่าการบดแบบแช่เส้นใยเซลลูโลสในสารไนโตรเจนเหลว 
มีประสิทธิภาพในการบดที่ดี ช่วยให้ผงเซลลูโลสท าปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสได้ดีขึ้น ดังนั้นจึงเป็นวิธีที่
เหมาะสมในการเตรียมผงเซลลูโลส เพ่ือน าไปใช้ศึกษาการเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสด้วยกระบวนการ
ไฮโดรไลซิสในขั้นตอนต่อไป 

รูปที่ 4.2 ภาพจากกล้องจุลทรรศน์ (Optical microscope) แสดงรูปร่างลักษณะของผลึกไมโคร
เซลลูโลสที่เตรียมได้จากการไฮโดรไลซิสด้วยกรด โดย (ภาพซ้าย) ใช้ผงเซลลูโลสที่บดแบบไม่แช่สาร

ไนโตรเจนเหลว และ (ภาพขวา) ใช้ผงเซลลูโลสทีบ่ดแบบแช่สารไนโตรเจนเหลว 

ก) ข) 
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ตารางที่ 4.2 ขนาดเฉลี่ยของผลึกไมโครเซลลูโลสที่ได้จากกระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรดที่ใช้สารตั้ง
ต้นในการทดลองต่างกัน 
 
 
 
 
 
 
 
4.2 การเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสจากเยื่อเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูงด้วยวิธีไฮโดรไลซิสด้วยกรด 

 การทดลองนี้ศึกษาปัจจัยที่เกี่ยวข้องกับการเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสด้วยกระบวนการ
ไฮโดรไลซิสด้วยกรด โดยตัวแปรที่ศึกษาได้แก่ ความเข้มข้นกรดซัลฟิวริก , อุณหภูมิไฮโดรไลซิส และ
เวลาในการไฮโดรไลซิส โดยตัวอย่างที่เตรียมได้ไปวิเคราะห์หาสมบัติและลักษณะเฉพาะ โดยใช้
เครื่องมือวิเคราะห์ ได้แก่ Scanning  Electron Microscope (SEM) และ Transmission Electron 
Microscope (TEM) เพ่ือวิเคราะห์หารูปร่างและลักษณะของผลึกเซลลูโลสที่เตรียมได้ โดยขนาด
ความกว้าง และความยาวของผลึกเซลลูโลสที่เตรียมได้ ถูกน าไปวัดขนาดเฉลี่ย โดยน าภาพตัวอย่าง
จากเครื่อง SEM และ TEM มาหาขนาดด้วยโปรแกรม SemAfore 5.21 (ภาคผนวก ค) แบบสุ่ม
ต าแหน่งจ านวน 50 ถึง 100 จุด เพ่ือค านวณหาความกว้าง และความยาวเฉลี่ยของตัวอย่างที่เตรียม
ได้ การวิเคราะห์เปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของผลิตภัณฑ์ที่เตรียมได้ วิเคราะห์ด้วยเครื่อง X-ray 
diffraction (ภาคผนวก ข) โดยผลการทดลองท่ีสภาวะต่างๆ แสดงดังต่อไปนี้ 

4.2.1 ผลของการไฮโดรไลซิสที่ความเข้มข้นกรด 55 %wt. ที่อุณหภูมิ และเวลาต่างๆ 

 การเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสด้วยกระบวนการไฮโดรไลซิส ที่ความเข้มข้นกรด 55 %wt. 
พบว่าที่อุณหภูมิต่ าเท่ากับ 45 องศาเซลเซียส ตัวอย่างที่เตรียมได้ มีขนาดในช่วงไมโครเมตรและ     
นาโนเมตร โดยตัวอย่างที่มีขนาดในช่วงไมโครเมตร คือ ผลึกไมโครเซลลูโลส ซึ่งพบทุกช่วงเวลาในการ
ไฮโดรไลซิสเท่ากับ 30, 60, 90 และ 120 นาที โดยขนาดของผลึกไมโครเซลลูโลสมีความกว้างเฉลี่ย
เท่ากับ 7.95, 7.39, 6.75 และ 7.18 ไมโครเมตรตามล าดับ และมีความยาวเฉลี่ยเท่ากับ 43.95, 
30.12, 25.43 และ 31.10 ไมโครเมตรตามล าดับ เนื่องจากสภาวะที่ใช้ในการทดลองมีค่าความเข้มข้น
กรดต่ า และอุณหภูมิต่ า ท าให้เส้นใยเซลลูโลสไม่ถูกย่อยสลายเป็นผลึกนาโนเซลลูโลสทั้งหมด โดยที่
อุณหภูมิ 45 องศเซลเซียส ยังไม่ใช่สภาวะที่เหมาะสมในการเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลส ในขณะที่
อุณหภูมิสูงขึ้นส่งผลให้การย่อยสลายเส้นใยเซลลูโลสท าได้ดีขึ้น เนื่องจากการเตรียมผลึกนาโน

ผงเซลลูโลสที่ใช ้
ผลึกเซลลูโลสที่ได้จากการไฮโดรไลซิสด้วยกรด 

ขนาดเฉลี่ย (µm) ขนาดพ้ืนที่ผิวจ าเพาะเฉลี่ย (m2/kg) 

บดแบบไม่แช่สารไนโตรเจนเหลว 19.23±0.12 314.26±1.56 

บดแบบแช่สารไนโตรเจนเหลว 14.46±0.06 427.93±0.61 
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เซลลูโลสเป็นปฎิกิริยาสลายตัวของพอลิเมอร์ที่มีมวลโมเลกุลต่ า ได้แก่ เซลลูโลสส่วนอสัณฐานและ   
เฮมิเซลลูโลส การเพ่ิมอุณหภูมิในการไฮโดรไลซิส ส่งผลให้ไฮโดรเจนไอออน (H+) จากการแตกตัวของ
กรดซัลฟิวริกอยู่ในสถานะกระตุ้นมากขึ้น ซึ่งไฮโดรเจนไอออนจะเข้าไปโปรโตเนต (protonation) กับ
หมู่ไฮดรอกซิล (hydroxyl group) ของโครงสร้างเซลลูโลส และท าให้หมู่ไฮดรอกซิลเปลี่ยนเป็น 
leaving group ได้ดีขึ้น (H2O)  ท าให้โครงสร้างเซลลูโลสมีขนาดเล็กลงอยู่ในช่วงนาโนเมตร หลังจาก
นั้นหมู่ซัลเฟต (sulfate, SO4

2-) ที่เกิดจากการแตกตัวของกรดซัวฟิวริกจะเข้าไปแทนที่โครงสร้างของ
เซลลูโลสในส่วนที่สูญเสียหมู่ไฮดรอกซิลไป ท าให้ผลึกนาโนเซลลูโลสมีค่าพ้ืนผิวประจุเป็นลบ และเกิด
การผลักตัวแยกออกจากกัน ซึ่งท าให้ผลิตภัณฑ์ที่เตรียมได้ที่อุณหภูมิ 55 และ 65 องศาเซลเซียส      
มีขนาดเป็นนาโนเมตรทั้งหมด โดยขนาดของผลึกนาโนเซลลูโลส และค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของ
ตัวอย่างที่เตรียมได้ แสดงในตารางที่ 4.3 

ตารางที่ 4.3 ขนาดเฉลี่ย และค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของผลึกนาโนเซลลูโลสที่เตรียมได้จากการ
ไฮโดรไลซิสด้วยกรดความเข้มข้น 55 %wt. ที่สภาวะต่างๆ  

ความเข้มข้น 
(wt.) 

อุณหภูมิ 
(°C) 

เวลา 
(min) 

ความกว้างเฉลี่ย 
(nm) 

ความยาวเฉลี่ย 
(nm) 

เปอร์เซ็นต์ความ
เป็นผลึก (%) 

55 

45 

30 - - 88.36 
60 33.66 445.38 88.79 

90 29.10 373.02 89.67 

120 25.26 301.90 89.43 

55 

30 30.94 ± 1.88 382.53 ± 8.34 89.60 

60 25.30 ± 2.24 360.70 ± 18.39 85.69 

90 21.58 ± 1.62 306.58 ± 9.55 85.01 
120 20.30 ± 0.56 288.16 ± 19.07 89.67 

65 

30 15.01 ± 3.09 160.58 ± 3.64 86.41 

60 11.83 ± 0.70 155.64 ± 3.29 90.07 
90 8.65 ± 0.08 129.22 ± 2.76 88.69 

120 7.09 124.52 73.93 
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4.2.2 อิทธิพลของอุณหภูมิและเวลาที่ใช้ในการไฮโดรไลซิส ที่ความเข้มข้นกรด 55 %wt. 

 จากการศึกษาการเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสด้วยกระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด ที่ความ
เข้มข้นกรดซัลฟิวริก 55 %wt. พบว่าอุณหภูมิที่เพ่ิมขึ้นมีผลต่อการสลายตัวของเส้นใยเซลลูโลส ท าให้
ตัวอย่างที่เตรียมได้มีขนาดในช่วงนาโนเมตรทั้งหมด โดยที่อุณหภูมิต่ าเท่ากับ 45 องศาเซลเซียส 
ตัวอย่างที่เตรียมได้ พบผลึกเซลลูโลสขนาดไมโครเมตรหลงเหลืออยู่ เนื่องจากท่ีอุณหภูมิต่ า การสลาย
เซลลูโลสส่วนอสัณฐานยังท าได้ไม่ดี เมื่อเวลาที่ไฮโดรไลซิสเพ่ิมมากข้ึน ผลึกไมโครเซลลูโลสมีแนวโน้ม
ขนาดของอนุภาคที่ลดลง แต่ไม่สามารถสลายผลึกไมโครเซลลูโลสให้เป็นขนาดนาโนเมตรได้ทั้งหมด 
เมื่อเพ่ิมอุณหภูมิไฮโดรไลซิส เท่ากับ 55 องศาเซลเซียส ส่งผลให้การย่อยสลายพอลิเมอร์มวลโมเลกุล
ต่ า (เซลลูโลสส่วนอสัณฐาน และเฮมิเซลลูโลส) ท าได้ดีขึ้น ดังนั้นที่อุณหภูมิ 55 และ 65 องศา-
เซลเซียส ตัวอย่างที่เตรียมได้จึงมีขนาดอยู่ในช่วงนาโนเมตรทั้งหมด ในทุกช่วงเวลาไฮโดรไลซิส  

 ผลของอุณหภูมิและเวลาที่ใช้ไฮโดรไลซิส ที่มีผลต่อความกว้างของผลึกนาโนเซลลูโลสแสดง
ในรูปที่ 4.3 เมื่อเปรียบเทียบขนาดความกว้างของผลึกนาโนเซลลูโลสที่เตรียมได้ พบว่าเมื่ออุณหภูมิ
ไฮโดรไลซิสสูงขึ้น ความกว้างของผลึกนาโนเซลลูโลสมีแนวโน้มลดลงอย่างรวดเร็ว โดยอุณหภูมิเพ่ิมข้ึน
จาก 55 องศาเซลเซียส ไปเป็น 65 องศาเซลเซียส มีผลต่ออย่างมากในการลดขนาดความกว้างของ
ผลึกนาโนเซลลูโลส เนื่องจากเซลลูโลสส่วนอสัณฐานตามแนวความกว้างของเส้นใยเซลลูโลสสลายตัว
ได้ยาก เพราะมีช่องว่างระหว่างเส้นใยที่น้อย ท าให้กรดซัลฟิวริกเข้าไปย่อยสลายได้ไม่ดี ดังนั้นการเพิ่ม
อุณหภูมิไฮโดรไลซิส ส่งผลให้การลดขนาดความกว้างของผลึกนาโนเซลลูโลสท าได้ดีขึ้น และส าหรับ
ทุกๆ อุณหภูมิ เมื่อเวลาเพ่ิมมากขึ้น ความกว้างของผลึกนาโนเซลลูโลสมีแนวโน้มของขนาดที่ลดลง  
เนื่องจากเวลาที่มากข้ึน ส่งผลให้กรดซัลฟิวริกมีเวลาในการย่อยสลายส่วนที่เป็นอสัณฐานให้โครงสร้าง
เซลลูโลสมากขึ้น 

 ผลของอุณหภูมิและเวลาที่ใช้ไฮโดรไลซิส ที่มีผลต่อความยาวของผลึกนาโนเซลลูโลสแสดงใน
รูปที่ 4.4 โดยอุณหภูมิที่เพ่ิมข้ึน ส่งผลให้ความยาวของผลึกนาโนเซลลูโลสมีแนวโน้มของขนาดที่ลดลง
อย่างรวดเร็ว เหมือนกับแนวโน้มของความกว้างของผลึกนาโนเซลลูโลสที่เปลี่ยนแปลงไป ในขณะที่
เวลาในการไฮโดรไลซิสเพ่ิมมากขึ้น ความยาวของผลึกนาโนเซลลูโลสมีแนวโน้มที่ลดลงช้า เนื่องจาก
ส่วนอสัณฐานตามแนวของความยาวของเส้นใยเซลลูโลสถูกสลายด้วยกรดได้ง่าย ท าให้ใช้เวลาในการ
ย่อยสลายน้อย ส่วนที่เหลืออยู่จึงเป็นเซลลูโลสที่มีโครงสร้างเป็นผลึกที่ถูกย่อยสลายด้วยกรดได้ยาก
กว่า ส่งผลให้เวลาในการการไฮโดรไลซิสมากข้ึนขนาดความยาวเฉลี่ยจึงลดลงเล็กน้อย 
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รูปที่ 4.3 อิทธิผลของอุณหภูมิและเวลาไฮโดรไลซิส ที่ความเข้มข้นกรด 55 %wt. ที่มีผลต่อการ

เปลี่ยนแปลงความกว้างเฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลส 

 
รูปที่ 4.4 อิทธิผลของอุณหภูมิและเวลาไฮโดรไลซิส ที่ความเข้มข้นกรด 55 %wt. ที่มีผลต่อการ

เปลี่ยนแปลงความยาวเฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลส 
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 ผลของอุณหภูมิและเวลาไฮโดรไลซิส ที่มีผลต่อค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกแสดงในรูปที่ 4.5 
โดยผลของอุณหภูมิที่สูงขึ้น ส่งผลให้แนวโน้มของค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกมีค่าลดลง โดยอุณหภูมิ 
45 องศาเซลเซียส ตัวอย่างที่เตรียมได้มีผลึกไมโครเซลลูโลสและผลึกนาโนเซลลูโลสรวมอยู่ด้วยกัน 
เนื่องจากเซลลูโลสส่วนที่เป็นผลึกถูกย่อยสลายน้อย ท าให้เปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกมีค่าสูง และเมื่อ
อุณหภูมิเพ่ิมขึ้น เท่ากับ 55 องศาเซลเซียส ตัวอย่างที่เตรียมได้มีขนาดนาโนเมตรทั้งหมด ซึ่งส่งผลให้มี
เซลลูโลสส่วนที่ เป็นผลึกบางส่วนถูกย่อยสลายไป  เมื่อเวลาที่ ไฮโดรไลซิสเท่ากับ 120 นาที               
ค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกสูงขึ้น เนื่องจากเซลลูโลสส่วนอสัณฐานถูกย่อยสลายมากกว่าส่วนที่เป็น
ผลึก และเมื่ออุณภูมิที่ใช้สูงสุดเท่ากับ 65 องศาเซลเซียส แนวโน้มเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกมีค่าสูงขึ้น 
เนื่องจากส่วนที่เป็นอสัณฐานในโครงสร้างเซลลูโลสมีการสลายตัวมากกว่าส่วนที่เป็นผลึก ในส่วนของ
เวลาที่เพ่ิมขึ้น ค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกมีแนวโน้มลดต่ าลง ทุกช่วงอุณหภูมิ  เนื่องเซลลูโลสส่วนที่
เป็นผลึกเริ่มถูกย่อยสลาย โดยที่อุณหภูมิ 65 องศาเซลเซียส เวลา 120 นาที มีค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็น
ผลึกต่ าสุด เนื่องจากโครงสร้างเซลลูโลสส่วนที่เป็นผลึกถูกย่อยสลายมากที่สุด 

 

 
รูปที่ 4.5 อิทธิพลของอุณหภูมิและเวลาไฮโดรไลซิส ที่ความเข้มข้นกรด 55 %wt. ที่มีผลต่อการ

เปลี่ยนแปลงต่อค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของตัวอย่างที่เตรียมได้ 

 

50

60

70

80

90

100

0 30 60 90 120

%
 C

ry
sta

llin
ity

เวลา (นาท)ี
45 องศาเซลเซียส 55 องศาเซลเซียส 65 องศาเซลเซียส



 51 

4.2.3 ผลของการไฮโดรไลซิสที่ความเข้มข้นกรด 60 %wt. ที่อุณหภูมิ และเวลาต่างๆ 

 จากการศึกษาผลของการเพ่ิมความเข้มข้นกรดที่ใช้ในการไฮโดรไลซิส จากความเข้มข้นกรด
ซัลฟิวริก 55 %wt. เพ่ิมขึ้นเป็น 60 %wt. พบว่าที่อุณหภูมิไฮโดรไลซิส 45 องศาเซลเซียส ตัวอย่าง
เตรียมไดย้ังคงมีขนาดไมโครเมตรเหลืออยู่ที่เวลา 30, 60 และ 90 นาที ซึ่งเป็นสภาวะที่ยังไม่เหมาะสม
ในการเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลส โดยที่เวลา 30 และ 60 นาที ตัวอย่างที่มีขนาดไมโครเมตรมีลักษณะ
เป็นแท่งที่มีความกว้างเฉลี่ยเท่ากับ 10.38 และ 5.59 ไมโครเมตรตามล าดับ และมีความยาวเฉลี่ย
เท่ากับ 65.63 และ 18.99 ไมโครเมตรตามล าดับ เมื่อเวลาที่ใช้ในการไฮโดรไลซิสเพิ่มข้ึนเป็น 90 นาที 
ผลึกไมโครเซลลูโลสที่ได้มีลักษณะเป็นทรงกลม โดยมีเส้นผ่านศูนย์กลางเฉลี่ยเท่ากับ 1.17 ไมโครเมตร 
และที่เวลา 120 นาที ไม่พบผลึกไมโครเซลลูโลสเหลืออยู่ เนื่องจากเส้นใยเซลลูโลสถูกสลายมากขึ้น  
ผลของการเพ่ิมอุณหภูมิเท่ากับ 55 องศาเซลเซียส ท าให้ตัวอย่างที่เตรียมได้มีขนาดนาโนเมตรทั้งหมด 
ในทุกช่วงเวลาไฮโดรไลซิส โดยขนาดของผลึกนาโนเซลลูโลส และค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกแสดงใน
ตารางที่ 4.4  

ตารางที่ 4.4 ขนาดเฉลี่ย และค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของผลึกนาโนเซลลูโลสที่เตรียมได้จากการ
ไฮโดรไลซิสด้วยกรดความเข้มข้น 60 %wt. ที่สภาวะต่างๆ  

ความเข้มข้น 
(wt.) 

อุณหภูมิ 
(°C) 

เวลา 
(min) 

ความกว้างเฉลี่ย 
(nm) 

ความยาวเฉลี่ย 
(nm) 

เปอร์เซ็นต์ความ
เป็นผลึก (%) 

60 

45 

30 - - 89.90 
60 29.57 369.09 89.13 

90 14.41 216.96 88.15 

120 8.14 ± 1.20 195.94 ± 4.49 84.34 

55 

30 22.64 ± 3.60 338.77 ± 4.77 87.01 

60 13.40 ± 1.83 238.26 ± 31.65 89.53 

90 9.08 ± 0.43 189.75 ± 4.74 90.17 
120 8.40 ± 0.82 165.19 ± 29.27 88.35 

65 

30 

- - <70 
60 

90 

120 
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 จากตารางตารางที่ 4.4 ที่สภาวะความเข้มข้นกรดซัลฟิวริก 60 %wt. ที่อุณหภูมิ 65 องศา-
เซลเซียส มีการเปลี่ยนแปลงที่เห็นได้ชัดเจนระหว่างการทดลอง คือสีของผลิตภัณฑ์ที่ได้เปลี่ยนเป็นสี
น้ าตาลอ่อนเมื่อเวลาที่ใช้ในการทดลองเท่ากับ 30 นาที แสดงดังรูปที่ 4.6 และสีของสารละลายมีสี
น้ าตาลเข้มขึ้นอย่างรวดเร็ว เมื่อเวลาที่ใช้ในการทดลองนานขึ้น โดยตัวอย่างที่อบแห้งมีลักษณะเหมือน
กาวและมีสีน้ าตาลเข้ม เนื่องจากหน่วยย่อยของเซลลูโลสประกอบด้วยน้ าตาลกลูโคส เมื่อใช้ที่ปริมาณ
ความเข้มข้นกรดสูงและอุณหภูมิที่ใช้สูง ส่งผลให้เส้นใยเซลลูโลสสลายตัวอย่างรวดเร็ว กลายเป็น
กลูโคส ซึ่งสามารถสลายตัวได้อีกเป็นสารลีวูลินิก แอซิด (Levulinic acid) ]43[ ซึ่งเป็นของเหลวความ
หนืดสูง ที่ถูกใช้เป็นสารตั้งต้นในการท ากาว และสีน้ าตาลที่เกิดขึ้นเกิดจากการสลายตัวของเซลลูโลส
ได้ผลิตภัณฑ์ข้างเคียงเป็นสาร Humins [44] ซึ่งเป็นของแข็งสีน้ าตาล-ด า ที่ไม่ละลายน้ า ดังนั้นที่
อุณหภูมิ 65 องศาเซลเซียส จึงไม่เหมาะสมในการเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลส เนื่องจากเซลลูโลสถูก
ย่อยสลายสูง และค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของตัวอย่างที่เตรียมได้มีค่าต่ ากว่า 70% 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ 4.6 สีของสารละลายที่เปลี่ยนไปเมื่อทดลองที่ความความเข้มข้นกรดซัลฟิวริก 60 %wt.               
โดยเปรียบเทียบที่ อุณหภูมิการทดลองท่ี 65 องศาเซลเซียส ที่เวลาไฮโดรไลซิส 30 นาที (ซ้าย) และ 

อุณหภูมิการทดลอง 55 องศาเซลเซียส ที่เวลาไฮโดรไลซิส 30 นาที (ขวา) 
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4.2.4 อิทธิพลของอุณหภูมิและเวลาที่ใช้ในการไฮโดรไลซิส ที่ความเข้มข้นกรด 60 %wt. 

 ผลของอุณหภูมิและเวลาที่ใช้ไฮโดรไลซิส ที่มีผลต่อความกว้างของผลึกนาโนเซลลูโลสแสดง
ในรูปที่ 4.7 โดยอุณหภูมิที่เพ่ิมขึ้น มีผลให้ความกว้างของผลึกนาโนเซลลูโลสมีแนวโน้มลดลง ในช่วง
เวลาเท่ากับ 30 นาที และ 60 นาที และเมื่อเวลาที่ใช้สูงขึ้น อุณหภูมิส่งผลน้อยลง ต่อการลดขนาด
ความกว้างของผลึกนาโนเซลลูโลส เนื่องจากส่วนที่เหลืออยู่ คือเซลลูโลสส่วนที่เป็นผลึก ในขณะที่การ
เพ่ิมเวลาไฮโดรไลซิส แนวโน้มของความกว้างมีค่าลดลง ในทุกๆช่วงอุณหภูมิ เนื่องจากกรดซัลฟิวริกมี
เวลาในการเข้าไปสลายส่วนที่เป็นอสัณฐานได้มากขึ้น 

 ผลของอุณหภูมิและเวลาที่ใช้ไฮโดรไลซิส ที่มีผลต่อความยาวผลึกนาโนเซลลูโลสแสดงในรูปที่ 
4.7 เมื่อเวลาที่ใช้เท่ากับ 30 นาที และ 60 นาที ผลของอุณหภูมิที่เพ่ิมขึ้น ขนาดความยาวมีค่าลดลง 
ในขณะเวลา 90 นาที และ 120 นาที อุณหภูมิมีผลน้อยต่อการลดขนาดความยาวของผลึกนาโน
เซลลูโลส และผลของเวลาที่ใช้ไฮโดรไลซิสสูงขึ้น มีผลต่อการลดขนาดความยาวมากกว่าการเพ่ิม
อุณหภูมิ โดยเวลาไฮโดรไลซิสสูงขึ้น แนวโน้มของความยาวมีค่าลดลง 

 ผลของอุณหภูมิและเวลาที่ใช้ไฮโดรไลซิส ที่มีผลต่อเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกแสดงในรูปที่ 4.9 
โดยอุณหภูมิที่สูงขึ้น ค่าเปอร์เซนต์ความเป็นผลึกมีแนวโน้มสูงขึ้น ในขณะที่เวลาไฮโดรไลซิสมีผลให้ค่า
เปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกลดต่ าลง เนื่องจากส่วนที่เป็นผลึกในโครงสร้างเซลลูโลสเริ่มถูกท าลาย 

 
รูปที่ 4.7 อิทธิผลของอุณหภูมิและเวลาไฮโดรไลซิส ที่ความเข้มข้นกรด 60 %wt. ที่มีผลต่อการ

เปลี่ยนแปลงความกว้างเฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลส 
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รูปที่ 4.8 อิทธิผลของอุณหภูมิและเวลาไฮโดรไลซิส ที่ความเข้มข้นกรด 60 %wt. ทีม่ีผลต่อการ

เปลี่ยนแปลงความยาวเฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลส 

 
รูปที่ 4.9 อิทธิพลของอุณหภูมิและเวลาไฮโดรไลซิส ที่ความเข้มข้นกรด 60 %wt. ที่มีผลต่อการ

เปลี่ยนแปลงต่อค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของตัวอย่างที่เตรียมได้ 
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4.2.5 ผลของการไฮโดรไลซิสที่ความเข้มข้นกรด 65 %wt. ที่อุณหภูมิ และเวลาต่างๆ 

 ผลของการไฮโดรไลซิสที่ความเข้มข้นกรด 65 %wt. ที่อุณหภูมิ และเวลาต่างๆ พบว่า
ตัวอย่างที่เตรียมได้มีขนาดอยู่ในช่วงนาโนเมตรทั้งหมด โดยขนาดเฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลสแสดงใน
ตารางที่ 4.5 พบว่าความกว้างเฉลี่ยมีค่าน้อยกว่า 10 นาโนเมตร และมีความยาวเฉลี่ยต่ ากว่า 200   
นาโนเมตร โดยผลของการเพ่ิมขึ้นของเวลาที่ใช้ในการไฮโดรไลซิสส่งผลน้อยต่อการลดขนาด เพราะ
ส่วนที่เป็นอสัณฐานในโครงสร้างเซลลูโลสสลายตัวได้ง่ายและใช้เวลาต่ า ที่ความเข้มข้นกรด 65 %wt. 
ส่งผลให้ผลึกนาโนเซลลูโลสที่ได้มีขนาดลดลงไม่มากนัก เมื่อเวลาที่ใช้มากขึ้น เพราะส่วนที่เหลืออยู่
เป็นผลึกของเซลลูโลส ซึ่งจะเห็นได้ว่าที่สภาวะการทดลองนี้มีประสิทธิภาพสูงในการลดขนาดของ
เซลลูโลส เมื่อเปรียบเทียบกับการทดลองที่มีความเข้มข้นต่ ากว่าคือ 55 %wt. และ 60 %wt. ที่เวลา
และอุณหภูมิในการทดลองเท่ากัน เมื่อใช้ความเข้มข้นกรด 65 %wt. ผลของอุณหภูมิที่เพ่ิมขึ้น ส่งผล
ให้เซลลูโลสสลายตัวอย่างรวดเร็ว และสีของสารละลายมีสีน้ าตาลเข้มถึงสีด า เหมือนกับผลการทดลอง
ที่ความเข้มข้นกรด 60 %wt. ที่อุณหภูมิ 65 องศาเซลเซียส แสดงดังรูปที่ 4.10 

 

ตารางที่ 4.5 ขนาดเฉลี่ย และค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของผลึกนาโนเซลลูโลสที่เตรียมได้จากการ
ไฮโดรไลซิสด้วยกรดความเข้มข้น 65 %wt. ที่สภาวะต่างๆ  

ความเข้มข้น 

(wt.) 

อุณหภูมิ 

(°C) 

เวลา 

(min) 

ความกว้างเฉลี่ย 

(nm) 

ความยาวเฉลี่ย 

(nm) 

เปอร์เซ็นต์ความ
เป็นผลึก (%) 

65 45 

15 8.59 ± 0.84 139.88 ± 25.87 86.78 

30 7.90 ± 0.82 128.07 ± 18.23 83.11 

45 7.16 126.76 37.68 

60 6.16 115.90 51.82 
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รูปที่ 4.10 สีที่เปลี่ยนแปลงทันทีของสารละลายกรดซัลฟิวริกที่ท าปฏิกิริยากับผงเซลลูโลส 

ที่สภาวะการทดลองกรดซัลฟิวริกความเข้มข้น 65 %wt. ที่อุณหภูมิ 65 องศาเซลเซียส 

4.2.6 อิทธิพลของความเข้มข้นกรดซัลฟิวริกที่ใช้ในการไฮโดรไลซิส ที่อุณหภูมิ 45 องศาเซลเซียส 

 จากการศึกษาผลของความเข้มข้นกรดซัลฟิวริกที่ใช้พบว่า เมื่อเพ่ิมความเข้มข้นกรดที่ใช้
ไฮโดรไลซิส ส่งผลให้ขนาดของตัวอย่างที่ได้มีแนวโน้มลดลงอย่างรวดเร็ว โดยผลของความเข้มข้นกรด
ที่มีต่อขนาดความกว้างเฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลส แสดงในรูปที่ 4.11 โดยความเข้มข้นกรดที่เพ่ิมข้ึน
ท าให้เส้นใยเซลลูโลสสลายตัวออกจากกันได้ดีขึ้น ส่งผลให้ผลึกนาโนเซลลูโลสแยกออกจากกัน ท าให้
ความกว้างของผลึกนาโนเซลลูโลสมีขนาดลดลง เมื่อความเข้มข้นกรดเท่ากับ 65 %wt. การเตรียม
ผลึกนาโนเซลลูโลสใช้เวลาน้อยลง โดยที่เวลา 15 นาที สามารถเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสได้ทั้งหมด 
และมีขนาดเล็กกว่าที่ความเข้มข้นเท่ากับ 55 และ 60 %wt. และเมื่อเวลาที่ใช้มากข้ึนความกว้างมีค่า
ลดลงเล็กน้อย 

 ในขณะที่ผลของความยาวของผลึกนาโนเซลลูโลสที่เปลี่ยนแปลงแสดงในรูปที่ 4.12 โดยการ
เพ่ิมความเข้มข้นกรด ส่งผลให้ขนาดความยาวที่ได้ลดลง มีแนวโน้มที่ของขนาดท่ีลดลงเหมือนกับความ
กว้างของผลึกนาโนเซลลูโลส ที่ความเข้มข้นกรดสูงเท่ากับ 65 %wt. เวลาไฮโดรไลซิสมีผลน้อยต่อการ
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ลดขนาดความกว้างและความยาวของผลึกนาโนเซลลูโลส เนื่องจากส่วนที่เป็นอสัณฐานในโครงสร้าง
เส้นในเซลลูโลสถูกสลายตัวไปหมด ท าให้เวลาที่เพิ่มขึ้น มีผลน้อยต่อการลดขนาดอนุภาค   

 ผลของความเข้มข้นกรดที่ใช้ ที่มีต่อค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของนาโนเซลลูโลสแสดงใน
รูปที่ 4.13 โดยที่ความเข้มข้นกรดเท่ากับ 55 %wt. และ 60 %wt. มีแนวโน้มของเปอร์เซ็นต์ความ
เป็นผลึกที่ใกล้เคียงกัน โดยมีค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกสูง ในทุกๆช่วงเวลา เมื่อเพ่ิมความเข้มข้น
กรดสูงสุดเท่ากับ 65 %wt. แนวโน้มค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกมีค่าลดต่ าลงมาก เมื่อเวลาที่ใช้มาก
ขึ้นเท่ากับ 45 นาที และ 60 นาที เนื่องจากส่วนที่เป็นผลึกในโครงสร้างเซลลูโลสถูกสลายมากขึ้น 
ดังนั้นที่ความเข้มข้นกรด 65 %wt. เส้นใยเซลลูโลสมีการสลายตัวได้ง่าย และควบคุมการเตรียมผลึก
นาโนเซลลูโลสได้ยาก เนื่องจากผลของเวลาที่เพ่ิมข้ึนเล็กน้อย เส้นใยเซลลูโลสถูกสลายตัวไปหมด 

 

 
รูปที่ 4.11 อิทธิพลของความเข้มข้นกรดที่ใช้ในการไฮโดรไลซิส ที่มีผลต่อการเปลี่ยนแปลงความกว้าง

เฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลส 
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รูปที่ 4.12 อิทธิพลของความเข้มข้นกรดที่ใช้ในการไฮโดรไลซิส ที่มีผลต่อการเปลี่ยนแปลงความยาว

เฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลส 

 
รูปที่ 4.13 อิทธิพลของความเข้มข้นกรดที่ใช้ในการไฮโดรไลซิส ที่มีผลต่อการเปลี่ยนแปลงต่อค่า

เปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของผลึกนาโนเซลลูโลส 
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4.3 การสลายตัวของผลึกเซลลูโลสจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน   

  การทดลองการสลายตัวจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน ผลึกเซลลูโลสที่ใช้ใน
การทดลองนี้จะวิเคราะห์ลักษณะรูปร่างและขนาดก่อนการทดลอง โดยวิเคราะห์ด้วยกล้องจุลทรรศน์
แบบ Scanning  Electron Microscope (SEM) และกล้องจุลทรรศน์แบบ Transmission Electron 
Microscope (TEM) จากการวิเคราะห์แสดงในรูปที่ 4.14 พบว่าผลึกเซลลูโลสที่ใช้ในการทดลองมี
ขนาดอยู่ในช่วงไมโครเมตร และขนาดในช่วงนาโนเมตร โดยผลึกเซลลูโลสที่มีขนาดไมโครเมตร คือ
ผลึกไมโครเซลลูโลส ซึ่งมีลักษณะเป็นทรงกลม โดยมีขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางเฉลี่ย เท่ากับ 5.78 
ไมโครเมตร และผลึกเซลลูโลสที่มีขนาดอยู่ในช่วงนาโนเมตร คือผลึกนาโนเซลลูโลส ซึ่งมีลักษณะเป็น
แท่งทรงกระบอก โดยมีขนาดความกว้างเฉลี่ยเท่ากับ 23.67 นาโนเมตร และมีความยาวเฉลี่ยเท่ากับ 
393.63 นาโนเมตร และเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของตัวอย่างที่ เตรียมได้มี ค่าเท่ากับ 84.36 
เปอร์เซ็นต์ จากการที่ตัวอย่างมีผลึกไมโครเซลลูโลส และผลึกนาโนเซลลูโลสรวมอยู่ด้วยกัน  ท าให้การ
ทดลองในหัวข้อนี้สามารถศึกษาผลของการเปลี่ยนแปลงขนาดของผลึกไมโครเซลลูโลสและผลึกนาโน
เซลลูโลสได้พร้อมกัน 

   

 

รูปที่ 4.14 ภาพตัวอย่างก่อนการทดลองศึกษาการสลายตัวจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่าง
ฉับพลัน ภาพ ก) ภาพถ่าย SEM ของผลึกไมโครเซลลูโลส และ ภาพ ข) ภาพถ่าย TEM ของผลึกนาโน

เซลลูโลส 
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 โดยขั้นตอนการแช่แข็งด้วยไนโตรเจนเหลวของทั้ง 2 วิธี มีอัตราการแช่แข็งโดยประมาณ
เท่ากับ 310 °C/min [35] ในส่วนการทดลองที่แตกต่างกันระหว่าง 2 วิธี คืออุณหภูมิเริ่มต้นของ
สารละลายผลึกเซลลูโลส ซึ่งส่งผลต่อเวลาในการแข็งแช่สารละลายผลึกเซลลูโลส ในการหาเวลาใน
การแช่แข็งสารละลายผลึกเซลลูโลสในงานวิจัยนี้ใช้สมการของ Bergman, 2007 (ภาคผนวก ง) โดย
ก าหนดให้อุณหภูมิสุดท้ายของผลิตภัณฑ์เท่ากับ 0 องศาเซลเซียส เนื่องจากเป็นอุณหภูมิจุดเยือกแข็ง
ของน้ า และเป็นอุณหภูมิที่ผลึกน้ าแข็งมีการจัดเรียงโครงสร้างเป็นผลึกน้ าแข็ง ซึ่งจะส่งผลต่อขนาด
ผลึกน้ าแข็งที่เกิดขึ้น โดยในการทดลองที่ 4.3.1.) ให้สารละลายผลึกเซลลูโลสที่มีอุณหภูมิเริ่มต้น
เท่ากับ 40 องศาเซลเซียส เมื่อต้องการแช่แข็งสารละลายให้มีอุณหภูมิ 0 องศาเซลเซียส ต้องใช้โดย
เวลาเท่ากับ 8.6 นาที ในขณะที่การทดลองที่ 4.3.2.) ให้สารละลายผลึกเซลลูโลสที่มีอุณหภูมิเริ่มต้น
เท่ากับ 100 องศาเซลเซียส เมื่อต้องการแช่แข็งสารละลายให้มีอุณหภูมิ 0 องศาเซลเซียส ต้องใช้เวลา
โดยเท่ากับ 12.2 นาที จากการค านวณเวลาในการแช่แข็งโดยสมการของ Bergman, 2007 พบว่าการ
ทดลองที่อุณหภูมิสารละลายผลึกเซลลูโลสเท่ากับ 100 องศาเซลเซียส ใช้เวลาในการแช่แข็งมากกว่า
การทดลองที่สารละลายผลึกเซลลูโลสมีอุณหภูมิเริ่มต้นเท่ากับ 40 องศาเซลเซียส  

4.3.1 ให้ความร้อนสารละลายที่อุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส และท าการแช่แข็งที่อุณหภูมิติดลบ 160 
องศาเซลเซียส ท าซ้ าจ านวน 1, 3, 5 และ 7 รอบ  

 จากการทดลองในรูปที่ 4.15 แสดงขนาดที่เปลี่ยนแปลงขนาดของผลึกไมโครเซลลูโลสหลัง
การทดลอง โดยผลึกไมโครเซลลูโลสก่อนท าการทดลองมีลักษณะเป็นทรงกลมมีขนาดเส้นผ่าน
ศูนย์กลางเฉลี่ย 5.78 ไมโครเมตร เมื่อผ่านการให้ความร้อนจนมีอุณหภูมิเริ่มต้น 40 องศาเซลเซียส 
และแช่แข็งด้วยไนโตรเจนเหลวจ านวน 1 รอบ ผลึกไมโครเซลลูโลสมีขนาดใหญ่ขึ้นเนื่องจากการ
ขยายตัวของผลึกน้ าแข็งภายในผลึกไมโครเซลลูโลส โดยผลึกไมโครเซลลูโลสที่ได้มีเส้นผ่านศูนย์กลาง
เฉลี่ย 18.83 ไมโครเมตร เมื่อท าการทดลองให้ความร้อนและแช่แข็งด้วยไนโตรเจนเหลวจ านวน 3 
รอบ ผลึกไมโครเซลลูโลสมีการแตกตัวออกจากกันเป็นผลึกเซลลูโลสที่มีขนาดเล็กลง โดยมีขนาดเส้น
ผ่านศูนย์กลางเฉลี่ย 7.25 ไมโครเมตร การทดลองที่จ านวน 5 และ 7 รอบ ผลึกไมโครเซลลูโลสที่ได้มี
ลักษณะเป็นแผ่นทรงกลม เนื่องจากการขยายตัวของผลึกน้ าแข็งที่จ านวนรอบนี้ ท าให้ผลึกไมโคร
เซลลูโลสเกิดการขยายตัวมากขึ้นและสลายตัวเป็นผลึกนาโนเซลลูโลส และเส้นใยที่เชื่อมติดกันของ
ผลึกไมโครเซลลูโลสมีการจับตัวกันอย่างหลวมๆ ท าให้ผลึกไมโครเซลลูโลสเกิดการเสียรูปทรง และ
กระจายตัวออกเป็นแผ่น โดยผลึกไมโครเซลลูโลสที่ได้จากการทดลองที่จ านวน 5 และ 7 รอบ มีขนาด
เส้นผ่านศูนย์กลางเฉลี่ยเท่ากับ 17.15 และ 9.88 ไมโครเมตรตามล าดับ  
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รูปที่ 4.15 ภาพถ่าย SEM ภาพของผลึกไมโครเซลลูโลสหลังจากให้ความร้อนอุณหภูมิ 40 องศา
เซลเซียส และแช่แข็งด้วยไนโตรเจนเหลว ท าซ้ าจ านวน 1, 3, 5 และ 7 รอบ 

 ผลการทดลองของผลึกนาโนเซลลูโลสที่เปลี่ยนแปลง แสดงในตารางที่ 4.6 โดยผลึกนาโน
เซลลูโลสที่ได้จากกระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด ก่อนการทดลองในหัวข้อนี้ มีลักษณะเป็นแท่งผลึก
รูปทรงกระบอกที่มัดรวมกันเป็นกลุ่มแท่ง ซึ่งไม่กระจายตัวออกจากกัน โดยสมมติฐานว่าเมื่อท าการให้
ความร้อนและแช่แข็งอย่างฉับพลันด้วยไนโตรเจนเหลว ผลึกนาโนเซลลูโลสจะเกิดการสลายตัวและมี
ขนาดเฉลี่ยลดลง จากการขยายตัวของผลึกน้ าแข็งในระหว่างการทดลอง โดยที่การทดลอง  1 รอบ 
ความกว้างของผลึกนาโนเซลลูโลสที่ได้มีขนาดใหญ่ขึ้นเล็กน้อย เนื่องจากการขยายตัวของผลึกน้ าแข็ง
ระหว่างเส้นใยเซลลูโลส ในส่วนของความยาวของผลึกนาโนเซลลูโลสมีการฉีกขาดออกจากกัน ท าให้
ความยาวมีค่าลดลง เมื่อเพ่ิมจ านวนการทดลองเท่ากับ 3 รอบ ขนาดความยาวเฉลี่ยมีค่าลดลงเล็กน้อย 
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ขณะที่การทดลองที่จ านวน 5 รอบ ความกว้างเฉลี่ยมีค่าลดลงประมาณ 2 เท่า เนื่องจากผลึกนาโน
เซลลูโลสในช่วงความกว้างของเส้นใยถูกแรงดันจากการขยายตัวของผลึกน้ าแข็งกระท าซ้ าจ านวน
หลายรอบ ท าให้เกิดการฉีกขาดออกจากกัน เมื่อจ านวนรอบในการทดลองสูงสุดเท่ากับ 7 รอบ ผลึก
นาโนเซลลูโลสมีค่าความกว้างเฉลี่ยลดลงเล็กน้อย เนื่องจากส่วนที่เหลืออยู่คือส่วนที่เป็นผลึกใน
โครงสร้างเซลลูโลส ซึ่งทนต่อการสลายตัวจากการขยายตัวของผลึกน้ าแข็งในการทดลองนี้ 

ตารางที่ 4.6 ขนาดเฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลสหลังจากให้ความร้อนอุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส และ
แช่แข็งด้วยไนโตรเจนเหลว ท าซ้ าจ านวน 1, 3, 5  และ 7 รอบ 

ให้ความร้อน/ละลาย 

(รอบ) 

ความกว้างเฉลี่ย 

(nm) 

ความยาวเฉลี่ย 

(nm) 

เปอร์เซ็นต์ความ
เป็นผลึก (%) 

1 33.14±10.62 265.75±7.65 92.00 

3 32.68±10.28 251.59±8.43 77.93 

5 13.52±5.24 194.40±41.22 83.26 

7 8.51±1.17 194.29±37.53 82.80 

 

 ค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของตัวอย่างที่เปลี่ยนแปลงในการทดลองแสดงในตารางที่ 4.6 
จากการแช่แข็งสารละลายผลึกเซลลูโลสที่อุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส ซึ่งการแช่แข็งในสาร
ไนโตรเจนเหลวที่มีอุณหภูมิติดลบ 160 องศาเซลเซียส ที่การทดลองรอบที่ 1 ค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็น
ผลึกมีค่าสูงขึ้นเท่ากับ 92 เปอร์เซ็นต์ เนื่องการขยายตัวของผลึกน้ าแข็งในเส้นใย เซลลูโลสส่วน    
อสัณฐานที่มีโครงสร้างแข็งแรงน้อยกว่า เกิดการฉีกขาดออกจากกัน ท าให้ค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึก
ของตัวอย่างสูงขึ้น เมื่อเพ่ิมจ านวนรอบในการทดลองเป็น 3 รอบ ค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกมีค่าลด
ต่ าลง โดยมีค่าเท่ากับ 77.93 เปอร์เซ็นต์ เนื่องจากเซลลูโลสเกิดการขยายตัวมากขึ้นและฉีกขาดออก
จากกัน โดยการขยายขนาดของผลึกน้ าแข็ง สามารถเกิดขึ้นได้ในส่วนของเซลลูโลสส่วนที่เป็นผลึก 
และส่วนที่เป็นอสัณฐาน ดังนั้นโครงสร้างเซลลูโลสในส่วนที่เป็นผลึกอาจโดนท าลายได้ เมือ่เพ่ิมจ านวน
รอบในการทดลองเท่ากับ 5 และ 7 รอบ ค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกมีค่าสูงขึ้นเล็กน้อย เนื่องจาก
ส่วนที่เป็นโครงสร้างแบบอสัณฐานเกิดการสลายตัวมากกว่าส่วนที่เป็นโครงสร้างแบบผลึกในเส้นใย
เซลลูโลส ท าให้ค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของตัวอย่างที่ได้จากการทดลองสู งขึ้น โดยมีค่าเท่ากับ 
83.26 และ 82.80 เปอร์เซ็นต์ตามล าดบั 
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4.3.2 ให้ความร้อนสารละลายที่อุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียส และท าการแช่แข็งที่อุณหภูมิติดลบ 160 
องศาเซลเซียส ท าซ้ าจ านวน 1, 3, 5 และ 7 รอบ 

 ในการทดลองขั้นตอนนี้ แตกต่างจากหัวข้อ 4.3.1 โดยเปลี่ยนการให้ความร้อนกับสารละลาย
ที่มีผลึกเซลลูโลสจากอุณหภูมิเริ่มต้น 40 องศาเซลเซียส เปลี่ยนเป็น 100 องศาเซลเซียส ซึ่งส่งผลให้
เวลาในการแช่แข็งสารละลายใช้เวลามากขึ้น และในขั้นตอนให้ความร้อนสารละลายที่อุณหภูมิ 100 
องศาเซลเซียส เป็นเวลา 15 นาที ส่งผลให้เซลลูโลสส่วนที่มีมวลโมเลกุลต่ า (เซลลูโลสส่วนอสัณฐาน 
และเฮมิเซลลูโลส) ถูกย่อยสลายจากความร้อนที่อุณหภูมิสูง ]45, 46[ และเมื่อท าการแช่แข็งด้วยสาร
ไนโตรเจนเหลว ส่งผลให้เซลลูโลสสลายตัวได้ง่ายจากการขยายตัวของผลึกน้ าแข็งที่เกิดขึ้น โดยรูปที่ 
4.16 แสดงการเปลี่ยนแปลงขนาดของผลึกไมโครเซลลูโลส พบว่าเมื่อท าการให้ความร้อนและแช่แข็ง
สารละลายด้วยไนโตรเจนที่จ านวน 1 รอบ พบว่าผลึกไมโครเซลลูโลสมีการขยายตัว โดยมีขนาดเส้น
ผ่านศูนย์กลางเฉลี่ยเท่ากับ 17.71 ไมโครเมตร เมื่อเทียบกับขนาดของผลึกไมโครเซลลูโลสก่อนการ
ทดลองที่มีขนาด 5.78 ไมโครเมตร โดยลักษณะรูปร่างของผลึกไมโครเซลลูโลสมีการเปลี่ยนแปลงที่
เห็นได้ชัดเจน โดยลักษณะรูปร่างของผลึกไมโครเซลลูโลสมีการเปลี่ยนแปลงจากลักษณะทรงกลม
เปลี่ยนแปลงเป็นลักษณะแผ่น เนื่องจากการขยายตัวของผลึกน้ าแข็งในโครงสร้างผลึกไมโครเซลลูโลส 
ท าให้ผลึกไมโครเซลลูโลสมีรูพรุนภายในโครงสร้างมากขึ้น ส่งผลให้โครงสร้างผลึกไมโครเซลลูโลสถูก
ท าลายและมีการจับตัวกันอย่างหลวม เมื่อจ านวนรอบในการทดลองเพ่ิมขึ้นที่ 3 รอบ ผลึกไมโคร
เซลลูโลสที่ได้มีขนาดที่เล็กลง เนื่องจากมีการสลายตัวออกจากกัน โดยมีขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางเฉลี่ย
เท่ากับ 12.53 ไมโครเมตร เมื่อเพ่ิมจ านวนรอบการทดลองเท่ากับ 5 รอบ ผลึก  ไมโครเซลลูโลสที่ได้มี
การสลายตัวมากขึ้นเป็นผลึกไมโครเซลลูโลสที่มีขนาดเล็กลงโดยยังมีผลึกไมโครเซลลูโลสบางส่วนที่มี
ขนาดใหญ่หลงเหลืออยู่ โดยขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางเฉลี่ยของผลึกไมโครเซลลูโลสมีค่า เท่ากับ 2.14 
ไมโครเมตร เมื่อการทดลองที่จ านวนรอบสูงสุดเท่ากับ 7 รอบ ผลึกไมโครเซลลูโลสมีการสลายตัวเป็น
ผลึกนาโนเซลลูโลสมากขึ้น ท าให้พบผลึกไมโครเซลลูโลสที่เหลืออยู่มีจ านวนน้อยลง โดยผลึกไมโคร
เซลลูโลสที่พบมีขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางเฉลี่ยเท่ากับ 22.14 ไมโครเมตร  
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รูปที่ 4.16 ภาพถ่าย SEM ของผลึกไมโครเซลลูโลสหลังจากให้ความร้อนอุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียส 
และแช่แข็งด้วยไนโตรเจนเหลว ท าซ้ าจ านวน 1, 3, 5 และ 7 รอบ 

  

 จากตารางที่ 4.7 แสดงการเปลี่ยนแปลงของผลึกนาโนเซลลูโลสจากการทดลอง พบว่าเมื่อท า
การให้ความร้อนที่อุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียส และท าการแช่แข็งด้วยไนโตรเจนเหลว โครงสร้างของ
ผลึกนาโนเซลลูโลสถูกท าลาย เกิดจากการฉีกขาดของเส้นใยจากการที่ผลึกน้ าแข็งมีการขยายตัว
ภายในโครงสร้างผลึกนาโนเซลลูโลส โดยการทดลองที่จ านวน 1 รอบผลึกนาโนเซลลูโลสมีขนาดที่
ลดลงอย่างรวเร็ว โดยมีขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางเฉลี่ยเท่ากับ 11.27 นาโนเมตร และมีความยาวเฉลี่ย
เท่ากับ 182.83 นาโนเมตร ซึ่งขนาดของผลึกนาโนเซลลูโลสที่ได้จากการทดลอง มีขนาดใกล้เคียงกับ
การทดลองหัวข้อ 4.3.1 ที่จ านวนรอบการทดลองเท่ากับ 7 รอบ เนื่องจากการทดลองในหัวข้อนี้ ผลึก
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น้ าแข็งที่เกิดขึ้นมีขนาดที่ใหญ่กว่า ซึ่งสามารถฉีกเส้นใยและสลายโครงสร้างของผลึกนาโนเซลลูโลสได้
ดีกว่า ท าให้ผลึกนาโนเซลลูโลสที่ได้มีขนาดเล็กกว่ามาก เมื่อเปรียบเทียบที่จ านวนรอบในการทดลองที่
เท่ากัน ส่งผลให้ใช้จ านวนรอบในการลดขนาดผลึกนาโนเซลลูโลสน้อยกว่าการทดลองในหัวข้อ 4.3.1 
เมื่อท าการทดลองท่ีจ านวน 3, 5 และ 7 รอบ ขนาดของผลึกนาโนเซลลูโลสมีการเปลี่ยนแปลงเล็กน้อย 
เนื่องจากผลึกน้ าแข็งที่เกิดขึ้นที่จ านวนรอบในการทดลองที่สูงขึ้น ไม่สามารถลดขนาดของผลึกนาโน
เซลลูโลสต่อไปได้  

ตารางที่ 4.7 ขนาดเฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลสหลังจากให้ความร้อนอุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียส 
และแช่แข็งด้วยไนโตรเจนเหลว ท าซ้ าจ านวน 1, 3, 5  และ 7 รอบ 

ให้ความร้อน/ละลาย 

(รอบ) 

ความกว้างเฉลี่ย 

(nm) 

ความยาวเฉลี่ย 

(nm) 

เปอร์เซ็นต์ความ
เป็นผลึก (%) 

1 11.27±0.37 182.83±23.93 84.00 

3 8.81±1.85 181.19±12.47 85.15 

5 10.87±3.40 193.23±22.56 78.45 

7 7.94±0.42 177.59±18.73 82.17 

 

 ผลของการวิเคราะห์เปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของตัวอย่างที่เปลี่ยนแปลงในการทดลอง 
พบว่าขนาดของตัวอย่างผลึกเซลลูโลสที่การทดลอง 1 และ 3 รอบเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกมีค่า
เปลี่ยนแปลงเล็กน้อย โดยตัวอย่างก่อนการทดลองที่มีเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึก 84.36 เปอร์เซ็นต์ 
เมื่อทดลองที่จ านวน 1 และ 3 รอบ เปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกมีค่าเท่ากับ 84.00 และ 85.15 
เปอร์เซ็นต์ตามล าดับ เมื่อจ านวนรอบการทดลองเพ่ิมขึ้นเป็น 5 รอบ เปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของ
ตัวอย่างมีค่าลดลงเป็น 78.45 เปอร์เซ็นต์ เนื่องจากส่วนที่เป็นผลึกของตัวอย่างผลึกเซลลูโลสเริ่มถูก
ท าลายจากการขยายตัวของผลึกน้ าแข็งในเส้นใยเซลลูโลส และเมื่อการทดลองที่จ านวนรอบสูงสุด 7 
รอบ ค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกมีค่าสูงขึ้นเล็กน้อย โดยมีค่าเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกเท่ากับ 82.17 
เปอร์เซ็นต ์
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4.3.3 อิทธิพลของอุณหภูมิเริ่มต้นที่ต่างกันก่อนแช่แข็ง และจ านวนรอบในการให้ความร้อน/แช่แข็ง 

 ตัวแปรที่ส่งผลต่อการเปลี่ยนแปลงขนาดผลึกนาโนเซลลูโลส จากการสลายตัวเนื่องจากการ
เปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลันคือ อุณหภูมิเริ่มต้นของสารก่อนท าการแช่แข็ง และจ านวนรอบใน
การให้ความร้อน/ละลาย โดยขนาดความกว้างเฉลี่ยที่เปลี่ยนแปลงแสดงในรูปที่ 4.17 โดยผลของการ
เพ่ิมจ านวนรอบในการให้ความร้อน/ละลาย ส่งผลให้ขนาดความกว้างมีแนวโน้มลดลง จากการ
ขยายตัวของผลึกน้ าแข็งในขั้นตอนแช่แข็งที่ถูกกระท าซ้ าหลายรอบ โดยการทดลองที่ให้อุณหภูมิ
เริ่มต้นเท่ากับ 100 องศาเซลเซียส ผลึกนาโนเซลลูโลสในส่วนโครงสร้างอสัณฐานเกิดการสลายตัวจาก
ความร้อน และเมื่อท าการแช่แข็ง ส่งผลให้การลดขนาดความกว้างของผลึกนาโนเซลลูโลสท าได้ดีขึ้น 
และมีความกว้างเฉลี่ยที่น้อยกว่าการทดลองที่สาระลลายมีอุรหภูมิเริ่มต้นเท่ากับ 40 องศาเซลเซียส 
โดยที่จ านวน 1 รอบ สามารถลดขนาดความกว้างของผลึกนาโนเซลลูโลส เทียบเท่ากับการแช่แข็ง
สารละลายที่มีอุณหภูมิเริ่มต้น 40 องศาเซลเซียส ที่จ านวนการทดลองเท่ากับ 7 รอบ โดยผลของ
จ านวนรอบการทดลองที่มากขึ้น ที่อุณหภูมิสารเริ่มต้นเท่ากับ 100 องศาเซลเซียส ความกว้างเฉลี่ย
ของผลึกนาโนเซลลูโลสมีค่าลดลงเล็กน้อย 

 
รูปที่ 4.17 อิทธิพลของอุณหภูมิเริ่มต้นก่อนแช่แข็ง และจ านวนรอบในการให้ความร้อน/แช่แข็ง ที่มีผล

ต่อการเปลี่ยนแปลงความกว้างเฉลี่ยของผลึกนาโนเซลลูโลส 
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 ในส่วนของความยาวเฉลี่ยที่เปลี่ยนแปลงของผลึกนาโนเซลลูโลสจากการทดลอง แสดงในรูป
ที่ 4.18 เมื่อจ านวนรอบการทดลองสูงขึ้น แนวโน้มความยาวเฉลี่ยมีค่าลดลงจากการสลายตัวจากการ
ขยายตัวของผลึกน้ าแข็งในเส้นใยเซลลูโลสในขั้นตอนการแช่แข็ง ซึ่งค่าความยาวเฉลี่ยจากการทดลอง
ที่มีอุณหภูมิสารเริ่มต้นเท่ากับ 100 องศาเซลเซียส มีค่าลดลงมากกว่าการทดลองที่มีอุณหภูมิเริ่มต้น
เท่ากับ 40 องศาเซลเซียส เนื่องจากอุณหภูมิเริ่มต้นของสารที่สูงกว่า ส่งผลให้เซลลูโลสที่มีมวลโมเลกุล
ต่ า (เซลลูโลสส่วนอสัณฐาน และเฮมิเซลลูโลส) เกิดการสลายตัวที่อุณหภูมิสูง และการแช่แข็งหลังจาก
ให้ความร้อนกับสารละลาย ส่งผลให้ผลึกน้ าแข็งที่ขยายตัวสามารถสลายเซลลูโลสในส่วนความยาวได้ดี
ขึ้น โดยจ านวนรอบการให้ความร้อน/แช่แข็ง ที่เพ่ิมขึ้น ของสารละลายมีอุณหภูมิเริ่มต้นเท่ากับ 100 
องศาเซลเซียส ไม่ส่งผลต่อการลดขนาดความยาวผลึกนาโนเซลลูโลส เนื่องจากส่วนที่เหลืออยู่คือผลึก
นาโนเซลลูโลสที่ทนต่อการสลายตัวจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลันที่จ านวนรอบสูงขึ้น 

 จากการทดลองที่สารละลายมีอุณหภูมิเริ่มต้นต่างกัน ค่าความกว้างเฉลี่ยและความยาวเฉลี่ย
สามารถลดลงได้สูงสุดในช่วงความกว้างเฉลี่ยเท่ากับ 7.94-11.27 นาโนเมตร และในช่วงความยาว
เฉลี่ยเท่ากับ 177.59-194.40 นาโนเมตร เนื่องจากหน่วยที่เล็กที่สุดของผลึกนาโนเซลลูโลสมีค่าความ
กว้างเฉลี่ยเท่ากับ 3-15 นาโมเมตร และความยาวเฉลี่ยเท่ากับ 100-200 นาโนเมตร ]47[ ดังนั้นการ
ลดขนาดจากการสลายตัวเนื่องจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน ที่เป็นการสลายตัวทาง
ความร้อนและทางกลจากการขยายตัวของผลึกน้ าแข็ง สามารถลดขนาดผลึกนาโนเซลลูโลสได้สูงสุด 
ในช่วงขนาดหน่วยเล็กท่ีสุดของผลึกนาโนเซลลูโลส 

 จากการเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสจากการไฮโดรไลซิสด้วยกรดและการสลายตัวจากการ
เปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน พบว่าการไฮโดรไลซิสด้วยกรดสามารถเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสที่
มีความกว้างเฉลี่ยเท่ากับ 23.67 นาโนเมตร และมีความยาวเฉลี่ยเท่ากับ 393.63 นาโนเมตร เมื่อท า
การลดขนาดจากการสลายตัวเนื่องจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน ที่อุณหภูมิสารเริ่มต้น
เท่ากับ 100 องศาเซลเซียส ที่จ านวนการทดลอง 1 รอบ พบว่าผลึกนาโนเซลลูโลสมีขนาดลดลง โดยมี
ความกว้างเฉลี่ยเท่ากับ 11.27 นาโนเมตร และความยาวเฉลี่ยเท่ากับ 182.83 นาโนเมตร ซึ่งมีขนาด
ลดลงประมาณ 54 เปอร์เซ็นต์ เมื่อเปรียบเทียบกับการเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสจากการไฮโดรไลซิส
ด้วยกรดเพียงอย่างเดียว 
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บทที่ 5  
สรุปผลการวิจัยและข้อเสนอแนะ 

5.1 สรุปผลการวิจัย 

5.1.1 การเตรียมผงเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูงด้วยวิธีการบดโดยใช้ไนโตรเจนเหลว 

 ผงเซลลูโลสที่บดแบบแช่สารไนโตรเจนเหลวเหมาะสมที่จะใช้ในการศึกษาการสกัดผลึกนาโน
เซลลูโลสด้วยกระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด เนื่องจากการเตรียมผงเซลลูโลสด้วยการบดแบบแช่ใน
สารไนโตรเจนเหลว ช่วยให้การบดดีขึ้น โดยขนาดเฉลี่ยของผงเซลลูโลสที่ได้มีขนาด 121.11 
ไมโครเมตร ซึ่งขนาดที่ได้เล็กกว่าผงเซลลูโลสที่บดแบบไม่ใช้ไนโตรเจนเหลวประมาณ 27 เปอร์เซ็นต์ 
และมีพ้ืนที่ผิวเฉลี่ย 185 m2/kg ซึ่งมีค่ามากกว่าพ้ืนที่ผิวเฉลี่ยของผงเซลลูโลสที่บดแบบไม่ใช้
ไนโตรเจนเหลวประมาณ 15 เปอร์เซ็นต ์

5.1.2 การเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสจากเยื่อเซลลูโลสความบริสุทธิ์สูง โดยใช้วิธีไฮโดรไลซิสด้วยกรด 

 จากการศึกษาการเตรียมผลึกนาเซลลูโลสด้วยกระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด  กรดที่
เหมาะสมในการเตรียม คือ กรดซัลฟิวริก เนื่องจากมีประสิทธิภาพในการสลายส่วนอสัณฐานในเส้นใย
เซลลูโลส และปรับปรุงพ้ืนผิวของผลึกนาโนเซลลูโลสให้มีประจุลบ ซึ่งช่วยในการกระจายตัวของ
อนุภาคในสารละลาย โดยผลของความเข้มข้นกรดที่ใช้เพ่ิมขึ้น ส่งผลให้เซลลูโลสสลายตัวได้มากขึ้น 
แต่เมื่อใช้ที่สภาวะสูงขึ้น ส่งผลให้ส่วนที่เป็นผลึกในเซลลูโลสเกิดการสลายตัวได้ โดยผลของการเพ่ิม
อุณหภูมิ ส่งผลให้กรดซัลฟิวริกสลายเส้นใยเซลลูโลสได้ดีขึ้น และเวลาที่เพ่ิมขึ้นช่วยให้กรดมีเวลาใน
การย่อยสายเส้นใยเซลลูโลส ซึ่งสภาวะที่เหมาะสมในการเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลส ได้แก่ 

ความเข้มข้น 
(wt.) 

อุณหภูมิ 
(°C) 

เวลา 
(min) 

ความกว้างเฉลี่ย 
(nm) 

ความยาวเฉลี่ย 
(nm) 

เปอร์เซ็นต์ความ
เป็นผลึก (%) 

55 
55 30-120 20-31 288-383 85-90 

65 30-90 9-15 129-161 86-90 

60 
45 120 8 196 84 

55 30-120 8-23 165-339 87-90 

65 45 15-30 8-9 128-140 83-87 
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5.1.3 การสลายตัวของผลึกเซลลูโลสจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน    

 จากการเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสจากการไฮโดรไลซิสด้วยกรดและการสลายตัวจากการ
เปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน พบว่าการไฮโดรไลซิสด้วยกรดสามารถเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสที่
มีความกว้างเฉลี่ยเท่ากับ 23.67 นาโนเมตร และมีความยาวเฉลี่ยเท่ากับ 393.63 นาโนเมตร เมื่อท า
การลดขนาดจากการสลายตัวเนื่องจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน ที่อุณหภูมิสารเริ่มต้น
เท่ากับ 100 องศาเซลเซียส ที่จ านวนการทดลอง 1 รอบ พบว่าผลึกนาโนเซลลูโลสมีขนาดลดลง โดยมี
ความกว้างเฉลี่ยเท่ากับ 11.27 นาโนเมตร และความยาวเฉลี่ยเท่ากับ 182.83 นาโนเมตร ซึ่งมีขนาด
ลดลงประมาณ 54 เปอร์เซ็นต์ เมื่อเปรียบเทียบกับการเตรียมผลึกนาโนเซลลูโลสจากการไฮโดรไลซิส
ด้วยกรดเพียงอย่างเดียว 

5.2 ข้อเสนอแนะ 

 - ควรเพ่ิมการศึกษาผลของปริมาณผลึกเซลลูโลสที่ได้ ในขั้นตอนการเตรียมผลึกนาโน
เซลลูโลสด้วยกระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด 

 - ควรเพ่ิมการศึกษาสัดส่วนปริมานของผลึกไมโครเซลลูโลสกับผลึกนาโนเซลลูโลสที่
เปลี่ยนแปลงของตัวอย่างที่ได้จากการทดลอง ในขั้นตอนการสลายตัวของผลึกเซลลู โลส
จากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน   

 



รายการอ้างอิง 
 

[1] Krässig, H., Cellulose: structure, accessibility, and reactivity. Carbohydrate 
Polymers, 1995. 26(4): p. 313-314. 

[2] Moon, R.J., Martini, A., Nairn, J., Simonsen, J., and Youngblood, J., Cellulose 
nanomaterials review: structure, properties and nanocomposites. Chem Soc 
Rev, 2011. 40(7): p. 3941-94. 

[3] Bhattacharya, D., Germinario, L.T., and Winter, W.T., Isolation, preparation and 
characterization of cellulose microfibers obtained from bagasse. Carbohydrate 
Polymers, 2008. 73(3): p. 371-377. 

[4] Natanya, M. and David, P., Sustainable Films and Coatings from Hemicelluloses: 
A review Biomacromolecules. Biomacromolecules, 2008. 9(6): p. 1493-1505. 

[5] Sadov, F., Korchagin, M., Matetsky, A., Chemical technology of fibrous materials. 
Rev. from the 1973 English ed. ed. 1978: Mir Publishers. 668. 

[6] Habibi, Y., Lucia, L. A., & Rojas, O. J., Cellulose nanocrystals: Chemistry, 
selfassembling, and applications. Chemical reviews, 2010. 110: p. 3479-3500. 

[7] Oke, I., Nanoscience in nature: Cellulose nanocrystals. 2010, Studies by 
Undergraduate Researchers at Guelph. p. 77-80. 

[8] Lu, P. and Hsieh, Y.-L., Preparation and properties of cellulose nanocrystals: 
Rods, spheres, and network. Carbohydrate Polymers, 2010. 82(2): p. 329-336. 

[9] Abdul Khalil, H.P.S., Bhat, A.H., and Ireana Yusra, A.F., Green composites from 
sustainable cellulose nanofibrils: A review. Carbohydrate Polymers, 2012. 
87(2): p. 963-979. 

[10] Henriksson, M. and Berglund, L.A., Structure and properties of cellulose 
nanocomposite films containing melamine formaldehyde. Journal of Applied 
Polymer Science, 2007. 106(4): p. 2817-2824. 

[11] Pääkkö, M., Ankerfors, M., Kosonen, H., Nykanen, A., Ahola, S., Osterberg, M., 
Enzymatic hydrolysis combined with mechanical shearing and high-pressure 
homogenization for nanoscale cellulose fibrils and strong gels. 
Biomacromolecules, 2007. 8: p. 1934-1941. 

 



 72 

[12] Fattahi Meyabadi, T., Dadashian, F., Mir Mohamad Sadeghi, G., and Ebrahimi 
Zanjani Asl, H., Spherical cellulose nanoparticles preparation from waste cotton 
using a green method. Powder Technology, 2014. 261: p. 232-240. 

[13] Morais, J.P., et al., Extraction and characterization of nanocellulose structures 
from raw cotton linter. Carbohydrate Polymers, 2013. 91(1): p. 229-35. 

[14] Li, Q., Zhou, J., and Zhang, L., Structure and properties of the nanocomposite 
films of chitosan reinforced with cellulose whiskers. Journal of Polymer 
Science Part B: Polymer Physics, 2009. 47(11): p. 1069-1077. 

[15] Guan, Y. and Li, Y., Fabrication of cotton nano-powder and its textile 
application. Chinese Science Bulletin, 2008. 53(23): p. 3735-3740. 

[16] Pirani, S. and Hashaikeh, R., Nanocrystalline cellulose extraction process and 
utilization of the byproduct for biofuels production. Carbohydrate Polymers, 
2013. 93(1): p. 357-63. 

[17] de Souza Lima, M.M., Wong, J. T., Paillett, M., Borsali, R., & Pecora, R., 
Translational and rotational dynamics of rodlike cellulose whiskers. Langmuir, 
2003. 19(1): p. 24-29. 

[18] Elazzouzi-Hafraoui, S., Nishiyama, Y., Putaux, J., Heux, L., Dubrueil, F., & Rochas, 
C., The shape and size distribution of crystalline nanoparticles prepared by acid 
hydrolysis of native cellulose. Biomacromolecules, 2008. 9(1): p. 57-65. 

[19] Roohani, M., et al., Cellulose whiskers reinforced polyvinyl alcohol copolymers 
nanocomposites. European Polymer Journal, 2008. 44(8): p. 2489-2498. 

[20] Satyamurthy, P., Jain, P., Balasubramanya, R.H., and Vigneshwaran, N., 
Preparation and characterization of cellulose nanowhiskers from cotton fibres 
by controlled microbial hydrolysis. Carbohydrate Polymers, 2011. 83(1): p. 
122-129. 

[21] Neto, W.P.F., et al., Preparation and Characterization of Nanocomposites of 
Carboxymethyl Cellulose Reinforced with Cellulose Nanocrystals. 
Macromolecular Symposia, 2012. 319(1): p. 93-98. 

[22] Tonoli, G.H., et al., Cellulose micro/nanofibres from Eucalyptus kraft pulp: 
preparation and properties. Carbohydrate Polymers, 2012. 89(1): p. 80-8. 



 73 

[23] Stephanie Beck-Candanedo., M.R., Derek G. Gray., Effect of Reaction Conditions 
on the Properties and Behavior of Wood Cellulose Nanocrystal Suspensions. 
Biomacromolecules, 2005. 6(2): p. 1048-1054. 

[24] Wang, Q.Q., et al., Morphological development of cellulose fibrils of a bleached 
eucalyptus pulp by mechanical fibrillation. Cellulose, 2012. 19(5): p. 1631-
1643. 

[25] Jonoobi, M., Mathew, A.P., and Oksman, K., Producing low-cost cellulose 
nanofiber from sludge as new source of raw materials. Industrial Crops and 
Products, 2012. 40: p. 232-238. 

[26] Zhao, J., et al., Extraction of cellulose nanofibrils from dry softwood pulp using 
high shear homogenization. Carbohydrate Polymers, 2013. 97(2): p. 695-702. 

[27] Zhang, Y., Lu, X.-B., Gao, C., Lv, W.-J., and Yao, J.-M., Preparation and 
Characterization of Nano Crystalline Cellulose from Bamboo Fibers by 
Controlled Cellulase Hydrolysis. Journal of Fiber Bioengineering and 
Informatics, 2012. 5(3): p. 263-271. 

[28] Bajpai, P., Pulp and Paper Making Process. 2013. 7-11. 
[29] Sixta, H., Handbook of Pulp. 2006, Germany: WILEY-VCH Verlag GmbH &Co. 

KGaA. 
[30] Behin, J. and Zeyghami, M., Dissolving pulp from corn stalk residue and waste 

water of Merox unit. Chemical Engineering Journal, 2009. 152(1): p. 26-35. 
[31] Price, J.W.H., Kerezsi, B., and Chang, M., Thermal shock cracking guidelines for 

acceptance in service. Engineering Failure Analysis, 2004. 11(2): p. 267-277. 
[32] BROWN, M.S., TEXTURE OF FROZEN FRUITS AND VEGETABLES. JOURNAL OF 

TEXTURE STUDIES, 1977. 7(4): p. 391–404. 
[33] Fellows, P., Food processing technology principles and practice. Second Edition 

ed. 2000, North and South America: Woodhead Publishing Limited. 433. 
[34] Sahagian, M.E. and Goff, H.D., Fundamental aspects of the freezing process. L. 

E. Jeremiah (ed.) ed. Freezing Effects on Food Quality. 1996, New York: Marcel 
Dekker. 1-50. 



 74 

[35] Chassagne-Berces, S., et al., Changes in texture, cellular structure and cell wall 
composition in apple tissue as a result of freezing. Food Research 
International, 2009. 42(7): p. 788-797. 

[36] Dash, R., Li, Y., and Ragauskas, A.J., Cellulose nanowhisker foams by freeze 
casting. Carbohydrate Polymers, 2012. 88(2): p. 789-792. 

[37] Abdul Khalil, H.P.S., et al., Production and modification of nanofibrillated 
cellulose using various mechanical processes: A review. Carbohydrate 
Polymers, 2014. 99(2): p. 649-665. 

[38] Wang, B. and Sain, M., Dispersion of soybean stock-based nanofiber in a plastic 
matrix. Polymer International, 2007. 56(4): p. 538-546. 

[39] Alemdar, A. and Sain, M., Isolation and characterization of nanofibers from 
agricultural residues: wheat straw and soy hulls. Bioresour Technol, 2008. 
99(6): p. 1664-71. 

[40] Chakraborty, A., Sain, M., and Kortschot, M.T., Cellulose microfibrils: A novel 
method of preparation using high shear refining and cryocrushing. 
Holzforschung, 2005. 59(1): p. 102-107. 

[41] Bhatnagar, A. and Sain, M., Processing of Cellulose Nanofiber-reinforced 
Composites. Journal of Reinforced Plastics and Composites 2005. 24(12): p. 
1259-1268. 

[42] Jonoobi, M., Harun, J., Mishra, M., and Oksman, K., Chemical composition, 
crystallinity, and thermal degradation of bleached and unbleached kenaf bast 
(Hibiscus cannabinus) pulp and nanofibers. BioResources, 2009. 4(2): p. 626-
639. 

[43] B. Girisuta, L.P.B.M.J., and H. J. Heeres, Kinetic Study on the Acid-Catalyzed 
Hydrolysis of Cellulose to Levulinic Acid. Ind. Eng. Chem. Res, 2007. 46: p. 
1696-1708. 

[44] Zandvoort, I.v., et al., Structural characterization of 13C-enriched humins and 
alkali-treated 13C humins by 2D solid-state NMR. Green Chemistry., 2015. 17: 
p. 4383-4392. 



 75 

[45] Paredes J, M.R., Howell C, Shaler S, Gardner D, van and A, H., Surface 
characterization of Red Maple strands after hot water extraction. Wood Fiber 
Sci, 2009. 41: p. 38-50. 

[46] Liu, H.M., Wang, F.Y., and Liu, Y.L., Hot-compressed water extraction of 
polysaccharides from soy hulls. Food Chemistry, 2016. 202: p. 104–109. 

[47] Klemm, D., et al., Nanocelluloses: a new family of nature-based materials. 
Angew Chem Int Ed Engl, 2011. 50(24): p. 5438-66. 

[48] Wang, X., Cui, X., and Zhang, L., Preparation and Characterization of Lignin-
containing Nanofibrillar Cellulose. Procedia Environmental Sciences, 2012. 16: 
p. 125-130. 

[49] Incropera, F.P., Dewitt, D.P., Bergman, T.L., and Lavine, A.S., Fundamentals of 
heat and mass transfer. 6th ed. 2007, Asia: Wiley & Sons (Asia) Pte Ltd. 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ภาคผนวก 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ภาคผนวก ก 

ลักษณะกราฟ XRD pattern ของตัวอย่างที่ได้จากการทดลองในขั้นตอนไฮโดรไลซิสด้วยกรด และ
การสลายตัวจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน 
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ภาพผนวก 1ก กราฟ XRD pattern ผลึกนาโนเซลลูโลสที่ได้กระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด ที่ความ
เข้มข้นกรด 55 %wt. อุณหภูมิ 45 องศาเซลเซียส ที่เวลา 30-120 นาท ี
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ภาพผนวก 2ก กราฟ XRD pattern ผลึกนาโนเซลลูโลสที่ได้กระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด  
ที่ความเข้มข้นกรด 55 %wt. อุณหภูมิ 55 องศาเซลเซียส ที่เวลา 30-120 นาท ี
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ภาพผนวก 3ก กราฟ XRD pattern ผลึกนาโนเซลลูโลสที่ได้กระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด  
ที่ความเข้มข้นกรด 55 %wt. อุณหภูมิ 65 องศาเซลเซียส ที่เวลา 30-120 นาท ี
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ภาพผนวก 4ก กราฟ XRD pattern ผลึกนาโนเซลลูโลสที่ได้กระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด  
ที่ความเข้มข้นกรด 60 %wt. อุณหภูมิ 45 องศาเซลเซียส ที่เวลา 30-120 นาท ี
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ภาพผนวก 5ก กราฟ XRD pattern ผลึกนาโนเซลลูโลสที่ได้กระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด  

ที่ความเข้มข้นกรด 60 %wt. อุณหภูมิ 55 องศาเซลเซียส ที่เวลา 30-120 นาท ี
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ภาพผนวก 6ก กราฟ XRD pattern ผลึกนาโนเซลลูโลสที่ได้กระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด  
ที่ความเข้มข้นกรด 60 %wt. อุณหภูมิ 65 องศาเซลเซียส ที่เวลา 30-120 นาท ี
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ภาพผนวก 7ก กราฟ XRD pattern ผลึกนาโนเซลลูโลสที่ได้กระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด  
ที่ความเข้มข้นกรด 65 %wt. อุณหภูมิ 45 องศาเซลเซียส ที่เวลา 15-60 นาที 
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ภาพผนวก 8ก XRD pattern ของผลึกนาโนเซลลูโลส ที่ได้จากกระบวนการสลายตัวเนื่องจากการ
เปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน ที่ใช้ความร้อน 40 องศาเซลเซียส จ านวน 1, 3, 5 และ 7 รอบ 
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ภาพผนวก 9ก XRD pattern ของผลึกนาโนเซลลูโลส ที่ได้จากกระบวนการสลายตัวเนื่องจากการ
เปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน ที่ใช้ความร้อน 100 องศาเซลเซียส จ านวน 1, 3, 5 และ 7 รอบ



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ภาคผนวก ข 

การค านวณหาเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของตัวอย่าง 
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การค านวณหาเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของตัวอย่าง [22] 

 จากกระบวนการไฮโดรไลซิสด้วยกรด และกระบวนการสลายตัวเนื่องจากการเปลี่ยนแปลง
อุณหภูมิอย่างฉับพลัน (Thermal shock cracking) ผลิตภัณฑ์ที่ได้จะถูกน ามาวิเคราะห์คุณภาพ ซึ่ง
หลักเกณฑ์ในการบ่งบอกคุณภาพของผลึกนาโนเซลลูโลสที่ได้มีหลากหลายวิธี แต่วิธีหนึ่งที่นิยม
น ามาใช้ในการเปรียบเทียบวัดคุณภาพของผลิตภัณฑ์ที่ได้ คือ การหาเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของ
ผลึกนาโนเซลลูโลสที่ได้จากการทดลอง โดยหลักการค านวณหาปริมาณเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของ
ผลึกนาโนเซลลูโลสที่ได้ จะน ากราฟ XRD pattern จากการวิเคราะห์ด้วยเครื่อง XRD มาเปรียบเทียบ
ต าแหน่ง peak ที่ 2ø = 22.6 ส่วนที่เป็นผลึก) กับ ต าแหน่ง peak ที่ 2ø = 19 (ส่วนที่เป็นอสัณฐาน) 
มาค านวณหาเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึก โดยตัวอย่างของกราฟ XRD pattern แสดงภาพผนวกท่ี 1 

 

 

 

 

 

 

 

 

ภาพผนวกท่ี 1ข แสดง XRD pattern ของตัวอย่างเส้นใยเซลลูโลส (บน) ตัวอย่างผลึกนาโนเซลลูโลส 
(กลาง) และ ต าแหน่งพีคมาตราฐาน (ICDD) ของส่วนที่เป็นผลึกของตัวอย่างเซลลูโลส (ล่าง) 
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1.1 วิธีการหาเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึก 

 การวิเคราะห์เปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกจาก XRD pattern นั้น กราฟของผลึกนาโนเซลลูโลส
นั้น จะพบ peak ของผลึกหลักอยู่ 3 peak ซึ่งเป็นลักษณะเฉพาะของผลึกนาโนเซลลูโลส ซึ่งมี peak 
สูงสุดในช่วง 2Ø = 22-27° และพบอีก 2 peak ซึ่งมีความเข้มที่ต่ ากว่าอยู่ในช่วง 2Ø = 14-20°  ใน
ส่วนที่ไม่เป็นผลึกจะอยู่ระหว่างพีคผลึกทั้งสองช่วง มีลักษณะเป็นส่วนเว้า ซึ่งมีความเข้มข้นของพีค
ต่ าสุดซึ่ งในแต่ละงานวิจัยต าแหน่ง peak ที่ เกิดขึ้นจะอยู่ ในมุมที่ไม่ใกล้ เคียงกันและมีความ
คลาดเคลื่อน ซึ่งขึ้นอยู่กับชนิดของวัตถุดิบที่น ามาใช้และสิ่งที่ปนมา เช่น ลิกนิน หรือ เฮมิเซลลูโลส ซึ่ง
ตัวอย่างในงานวิจัยของ Xuan Wang และคณะ 2012 [48] จากภาพผนวกที่ 2 แสดงให้เห็นว่าเมื่อมี
สิ่งเจือปน เช่น ลิกนินมากขึ้น XRD pattern ที่ได้จะมีความสูงของ peak ของผลึกนาโนเซลลูโลสที่
ต่ าลง และเคลื่อนไปจากต าแหน่งเดิมเล็กน้อย 

 

 

 

 

 

ภาพผนวกท่ี 2ข ตัวอย่าง XRD pattern ที่รูปแบบ pattern แตกต่างกันเมื่อมีสิ่งเจือปน 

 

 การค านวณหาเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกสามารถหาโดยใช้วิธีคิดของ Nelson and O’ 
Connor (1964.) โดยอ่านค่าความเข้มของ peak (angle peak height) ที่ต้องการจะวิเคราะห์ ที่
ต าแหน่ง 2ø เท่ากับ 19.0 และ 22.6 หลังจากนั้นจึงน าค่าที่ อ่านได้มาท าการเปรียบเทียบเพ่ือ
ค านวณหาเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึก โดยสามารถค านวณได้จากสูตรดังนี้ 
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% ความเป็นผลึก = (I002 – Iam)/I002 X 100 

เมื่อ I002 คือ ความสูงของ peak ที่ต าแหน่ง 2ø  เท่ากับ 22.6 

      Iam  คือ ความสูงของ peak ที่ต าแหน่ง 2ø เท่ากับ 19.0 (amorphous background) 

 

1.2 ตัวอย่างวิธีการค านวณหาเปอร์เซ็นต์องศาความเป็นผลึก 

 จากตัวอย่าง XRD pattern ของผลึกนาโนเซลลูโลสที่ผลิตได้จากกระบวนการไฮโดรไลซิส
ด้วยกรด สมมติที่สภาวะใช้ความเข้มข้นกรดซัลฟิวริกที่ใช้ 60% wt. อุณหภูมิที่ใช้ 45 องศาเซลเซียส 
ที่เวลา 60 นาที แสดงในรูปภาพผนวกที่ 3 สามารถอ่านค่าความเข้มข้นของ peak ของตัวอย่างผลึก
นาโนเซลลูโลสที่สภาวะข้างต้น ได้ดังนี้ 

ภาพผนวกท่ี 3ข กราฟ XRD pattern ของผลึกนาโนเซลลูโลสที่ผลิตได้จากกระบวนการไฮโดรไลซิส
ด้วยกรด สมมติที่สภาวะใช้ความเข้มข้นกรดซัลฟิวริก 60 %wt. อุณหภูมิที่ใช้ 45 องศาเซลเซียส ที่

เวลา 60 นาท ี
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ที่ต าแหน่ง 2ø เท่ากับ 19.0 

 ความเข้มข้นของ peak ของผลึกนาโนเซลลูโลสที่กล่าวข้างต้นมีค่าเท่ากับ 954  

ที่ต าแหน่ง 2ø เท่ากับ 22.6 

 ความเข้มข้นของ peak ของผลึกนาโนเซลลูโลสที่กล่าวข้างต้นมีค่าเท่ากับ 8,778 

% ความเป็นผลึก = (8,778 - 954)/ 8,778 X 100 

= 89.13 

 เปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกของผลึกนาโนเซลลูโลสที่ผลิตได้จากสภาวะความเข้มข้นกรด
ซัลฟิวริก 60 %wt. อุณหภูมิที่ใช้ 45 องศาเซลเซียส ที่เวลา 60 นาที จะมีค่าประมาณ 89.13 
เปอร์เซ็นต ์

 จากสูตรการหาเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกที่ได้แสดงในข้างต้น สามารถน ามาใช้หาเปอร์เซ็นต์
ความเป็นผลึกของตัวอย่างทั้งหมดที่ได้ในการทดลอง และจากการหาเปอร์เซ็นต์ความเป็นผลึกนี้ 
สามารถน ามาใช้เป็นหลักเกณฑ์ในการพิจารณาคุณสมบัติอ่ืนๆต่อไป 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

ภาคผนวก ค 

การค านวณขนาดของผลึกนาโนเซลลูโลสที่ได้ ด้วยโปรแกรม SemAfore 5.21 
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วิธีการใช้โปรแกรม SemAfore 5.21 ในการค านวณขนาดของผลึกนาโนเซลลูโลส 

1.) เปิดโปรแกรม SemAfore 5.21 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

2.) File  Open         เปิดภาพถ่ายของตัวอย่างข้ึนมา 
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3.) Settings           Scale          

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

4.) ท าการลากเส้นบนแถบบอกขนาดในภาพ เพื่อก าหนดเป็นค่าความยาวมาตราฐานในการวัด    
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5.) ท าการใส่ค่าในช่องที่แสดงขึ้นมา เพ่ือก าหนดขนาด ในที่นี้คือ 100 nm = 0.1 µm แล้วกดปุ่ม OK 

 

6.) ท าการลากเส้นเพ่ือหาขนาดความกว้างและความยาวของตัวอย่าง จ านวน 50-100 ต าแหน่ง 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

7.) น าข้อมูลที่ได้มาค านวนหาค่าขนาดความยาวและความกว้างเฉลี่ยของตัวอย่าง ในโปรแกรม     
     Microsoft Excel 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ภาคผนวก ง 

การค านวณเวลาในการแช่แข็งในข้ันตอนการสลายตัวจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน 
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การค านวณเวลาในการแช่แข็ง 

1.1 สูตรในการหาค่าเวลาในการแช่แข็งโดยประมาณใช้สมการของ Bergman และคณะ 2007 หนา้ 
     273 [49] 
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ตารางภาคผนวก ง 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ที่มา Bergman และคณะ (2007) หน้า 274 [49]  
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1.2 ตัวอย่างการค านวณเวลาในการแช่แข็ง 

1.2.1 การค านวณเวลาในการแช่แข็งของน้ า (ของเหลว) ที่อุณหภูมิ (Ti) 40 °C ให้เป็นผลึกน้ าแข็งที่ 
        อุณหภูมิ  (T0 (t)) เท่ากับ 0 °C โดยท าการแช่แข็งอย่างฉับพลันด้วยสารท าความเย็ น
 ไนโตรเจนเหลว (Too= -160 °C) โดยระยะทางจากพ้ืนที่ผิวที่สัมผัสกับสารท าความเย็นกับจุด
 กึ่งกลางของสารละลาย (x0) มีค่า 2.0 เซนติเมตรโดยประมาณ  

โดยก าหนดให้: k =0.6316 W/m°K, ρ=991.9 kg/m3, Cp= 4.1786 kJ/kg°K, h =1,500 W/m2°K 

 

 

 

 

 

 

โดย ค่า k, ρ, Cp ของน้ าที่อุณหภูมิ 40 °C หาได้จากตาราง A-6 ของ Bergman et al. (2007) [49]     
ค่า h หาได้จากค่าสัมประสิทธิ์การพาความร้อนท่ีผิว (W/m2°C) ของสารท าความเย็น (ไนโตรเจนเหลว) 
ในตารางที่ 21.3 ของ P. Fellows (2000) [33] 

วิธีท า 

1. หาค่า 𝑩𝒊 =
𝒉𝑿𝒐

𝒌
=

(1,500)(0.02)

0.6316
= 47.50 

2. จากตารางภาคผนวก ง (plane wall) ที่ Bi = 47.50, ค่า 𝜁1 = 1.5381 และ C1 = 1.2726 

3. ค่าการแพร่ความร้อน ∝ =  
𝑘

𝜌𝐶𝑝
=

0.6316

(991.8)(4,178.6)
= 1.524𝑥10−7m2/s 

4. แทนค่าในสมการ ง.1 จะได้ 

   
0−(−160)

40−(−160)
= 1.2726 exp (−

1.53812(1.524𝑥10−7)𝑡

0.022 ) 

  

ดังนั้น เวลาในการแช่แข็ง t = 515 วินาที หรือ 8.6 นาท ี
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1.2.2 การค านวณเวลาในการแช่แข็งของน้ าเดือดที่อุณหภูมิ (Ti) 100 °C ให้เป็นผลึกน้ าแข็งที่อุณหภูมิ 
(T0 (t)) เท่ากับ 0 °C โดยท าการแช่แข็งอย่างฉับพลันด้วยสารท าความเย็นไนโตรเจนเหลว  
(Too= -160 °C) โดยระยะทางจากพ้ืนที่ผิวที่สัมผัสกับสารท าความเย็นกับจุดกึ่งกลางของ
สารละลาย (x0) มีค่า 2.0 เซนติเมตรโดยประมาณ  

โดยก าหนดให้: k =0.6800 W/m°K, ρ=957.8 kg/m3, Cp= 4.2170 kJ/kg°K, h =1,500 W/m2°K 

 

 

 

 

 

 

โดย ค่า k, ρ, Cp ของน้ าที่อุณหภูมิ 100°C หาได้จากตาราง A-6 ของ Bergman et al. (2007) [49] 
     ค่า h หาได้จากค่าสัมประสิทธิ์การพาความร้อนที่ผิว (W/m2°C) ของ สารท าความเย็น  
     (ไนโตรเจนเหลว) ในตารางที่ 21.3 ของ P. Fellows (2000) [33] 

วิธีท า 

1. หาค่า 𝑩𝒊 =
𝒉𝑿𝒐

𝒌
=

(1,500)(0.02)

0.6800
= 44.12 

2. จากตารางภาคผนวก ง (plane wall) ที่ Bi = 44.12, ค่า 𝜁1 = 1.5356 และ C1 = 1.2725 

3. ค่าการแพร่ความร้อน ∝ =  
𝑘

𝜌𝐶𝑝
=

0.6800

(957.8)(4,217)
= 1.684𝑥10−7m2/s 

4. แทนค่าในสมการ ง.1 จะได้ 

   
0−(−160)

100−(−160)
= 1.2725 exp (−

1.53562(1.684𝑥10−7)𝑡

0.022 ) 

 

ดังนั้น เวลาในการแช่แข็ง t = 732 วินาที หรือ 12.2 นาท ี
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