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การลดลงของทรัพยากรปิโตรเลียมและความกังวลเกี่ยวกับปัญหาสิ่งแวดล้อมที่เกิดจากการใช้

พลังงานมากเกินไปกระตุ้นให้เกิดการค้นหาแหล่งพลังงานทางเลือกอ่ืน แนวทางแก้ปัญหาหนึ่งคือชีวมวลที่
สามารถพบได้ทั่วไปในซากพืชและสัตว์ กรดไขมันเป็นส่วนประกอบของชีวมวลที่เป็นตัวเลือกที่น่าสนใจใน
ฐานะแหล่งพลังงานหมุนเวียนเนื่องจากสามารถเปลี่ยนโครงสร้างให้กลายเป็นสารประกอบไฮโดรคาร์บอน
สายยาวได้ผ่านปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชัน อย่างไรก็ตาม ดีคาร์บอกซิเลชันของกรดไขมันไปเป็นแอลเคน
ต้องใช้พลังงานสูง และมีปัญหาเรื่องประสิทธิภาพและความเลือกจำเพาะต่ำ ในงานวิจัยนี้มุ่งพฒันาระบบ
ตัวเร่งปฏิกิริยาใหม่เพื่อปรับปรุงประสิทธิภาพในการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของกรดไขมันโดยใช้
ตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมร่วมกับของเหลวไอออนิก (Pd/IL) โดยได้ศึกษาการเปลี่ยนกรดสเตียริกไปเป็น
เอ็น-เฮปตะเดคเคนที่เร่งด้วยแพลเลเดียมในกรณีที่ไม่มีหรือมีของเหลวไอออนิก  โดยใช้อัตราส่วนของ 
กรดสเตียริก:แพลเลเดียม:ของเหลวไอออนิก เท่ากับ 100:1:100 โดยมวลเป็นแบบจำลอง พบว่าการใช้
ตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมในรูปแบบต่างๆ เพียงอย่างเดียวจะทำให้เกิดปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันได้ไม่ดี
ที่อุณหภูมิ 300 °C ผลการวิเคราะห์ด้วยเทคนิคแก๊สโครมาโตกราฟี-เฟลมไอออไนซ์เซชันแสดงให้เห็นว่า
ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd(OAc)2 สามารถเปลี่ยนกรดสเตียริกได้เพียง 68.3% และให้ความเลือกจำเพาะต่อการ
เกิดเฮปตะเดเคนเพียง 2.3% และเมื่อมีของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 อยู่ด้วย โดยค่าการเปลี่ยนเพิ่มขึ้น
อย่างมากเป็น 92.7% อีกทั้งความเลือกจำเพาะเพิ่มเป็น 89.5% ภายใต้ภาวะที่เหมาะสม การใช้ตัวเร่ง
ปฏิกิริยาแพลเลเดียมในรูปอื่น ๆ ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 หรือการใช้ตัวเร่งปฏิกิร ิยา 
Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิกชนิดอื่นๆ พบว่ายังให้ผลลัพธ์ที่ไม่ค่อยดีนัก แต่ในทุกกรณีก็ยังจะให้
ค่าการเปลี่ยนและความเลือกจำเพาะที่ดีกว่าการใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมเพียงอย่างเดียว ระบบนี้ไม่
จำเป็นต้องทำภายใต้บรรยากาศไฮโดรเจนหรือใช้ตัวทำละลายอื่น  ดังนั้นตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม
ร่วมกับของเหลวไอออนิกจึงเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาใหม่ที่มีศักยภาพสำหรับการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซเิลชัน
ของกรดไขมันที่มีประสิทธิภาพสูง 
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The decline of petroleum resources and concerns about environmental issues caused 

by excessive energy consumption have motivated the search for alternative energy sources. A 
potential solution for this problem is biomass, which can be found in plant and animal remains. 
Fatty acids are a component of biomass that is an attractive choice of renewable energy sources 
because they can be converted to long-chain hydrocarbons via the decarboxylation reaction. 
However, the decarboxylation of fatty acid to alkanes is energy-intensive and suffers efficiency 
and selectivity issues. In this research, we aimed to develop new catalysts that can improve the 
fatty acid decarboxylation efficiency by using the combination of palladium/ionic liquid (Pd/IL) 
as catalysts. The palladium-catalyzed thermal decarboxylation of stearic acid (SA) to n-
heptadecane in the absence or presence of ionic liquid was used as a model reaction at the 
ratio of SA:Pd:IL = 100:1:100 w/w. In the presence of only the Pd catalysts in various forms, the 
decarboxylation proceeded poorly at 300 °C. The results from Gas Chromatography-Flame 
Ionization Detector (GC-FID) analysis demonstrated that the use of Pd(OAc)2 catalyst alone gave 
only 68.3% conversion of stearic acid with 2.3% selectivity for heptadecane. In the presence of 
[BMIM]PF6, the conversion substantially increased to 92.7% with 89.5% selectivity under 
optimized conditions. The combination of other Pd catalysts with [BMIM]PF6 or Pd(OAc)2 with 
other ionic liquids gave poor results, although in all cases the conversion and selectivity were 
still better than using the Pd catalyst alone. No H2 atmosphere nor solvents were necessary. 
Consequently, the Pd-ionic liquid combination is a promising new catalyst system for the 
decarboxylation of fatty acids with high efficiency. 
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1. บทที่ 1 

บทนำ 

 
1.1 ความเป็นมาและมูลเหตุจูงใจในการนำเสนอโครงการ 

ปัจจุบันได้มีความตระหนักถึงปัญหาการขาดแคลนทรัพยากรธรรมชาติที่เป็นแหล่งของ

ปิโตรเลียมที่มีอย่างจำกัด เนื่องจากหลายทศวรรษที่ผ่านมาได้มีการนำทรัพยากรเหล่านี้มาใช้เพ่ือความ

สะดวกสบายของมนุษย์ที่เพ่ิมมากข้ึนสวนทางกับปริมาณปิโตรเลียมที่มีอยู่ นอกจากนี้การผลิตและการ

ใช้ปิโตรเลียมยังส่งผลเสียต่อสิ่งแวดล้อม เช่น การผลิตแก๊สเรือนกระจกและมลภาวะอื่นๆ ดังนั้นการ

แสวงหาแหล่งพลังงานทดแทนเชื้อเพลิงปิโตรเลียมจึงได้รับความสนใจเป็นอย่างมาก โดยเฉพาะ

พลังงานชีวมวลที่เป็นพลังงานหมุนเวียนที่สามารถนำกลับมาใช้ซ้ำได้อย่างไม่สิ้นสุด กรดไขมันถือเป็น

แหล่งพลังงานหมุนเวียนที่สำคัญ งานวิจัยในอดีตมีการนำมาทำเป็นไบโอดีเซล (biodiesel) โดย

ปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริฟิเคชัน (transesterification) ด้วยเมทานอล แต่กระบวนการนี้ได้ผลิตภัณฑ์

ที่เป็นสารประกอบเอสเทอร์ที่มีสัดส่วนของออกซิเจนเป็นองค์ประกอบสูง ซึ่งส่งผลให้เกิดสมบัติที่ไม่  

พึงปรารถนา เช่น มีความหนืดสูง ไม่เสถียรต่อความร้อน และมีสมบัติกัดกร่อน ประกอบกับเกิดของ

เสียจากกระบวนการผลิต เช่น เมทานอล กลีเซอรอล และสารละลายเบสในปริมาณมาก1 อีกแนวทาง

หนึ่งคือการเปลี่ยนไขมันหรือกรดไขมันให้เป็นไฮโดรคาร์บอนสายยาวที่สามารถนำไปใช้เป็นสาร  

หล่อลื่น เชื้อเพลิงในเครื่องยนต์ เช่น แก๊สโซลีน (gasoline) ดีเซล (diesel) น้ำมันเจ็ท (jet fuel) เป็น

ต ้น2, 3, 4 กระบวนการด ังกล ่าวจำเป ็นต ้องกำจ ัดออกซ ิ เจนออก โดยใช ้ว ิธ ีด ีออกซ ิจ ี เนชัน 

(deoxygenation) ต ัวอย ่ างของปฏ ิก ิ ร ิ ยาท ี ่พบบ ่อยค ือ ปฏ ิก ิ ร ิ ยาไฮโดรด ีออกซ ิจ ี เนชัน 

(hydrodeoxygenation) ซึ ่งจะให้ผลิตภัณฑ์เป็นสารประกอบไฮโดรคาร์บอนร่วมกับน้ำ และ

คาร์บอนมอนอกไซด์ แต่จำเป็นต้องใช้แก๊สไฮโดรเจนร่วมด้วย และการเกิดน้ำทำให้ประสิทธิภาพของ

ตัวเร่งปฏิกิริยาลดลง5 อีกปฏิกิริยาหนึ่งคือปฏิกิริยา  ดีคาร์บอกซิเลชัน (decarboxylation) ซึ่งเป็น

ปฏิกิริยากำจัดหมู่คาร์บอกซิล (carboxyl group, -COOH) เกิดเป็นผลิตภัณฑ์ที่เป็นไฮโดรคาร์บอน

สายยาวและแก๊สคาร์บอนไดออกไซด์ (CO2) โดยปฏิกิริยานี้ต้องการไฮโดรเจนน้อยกว่าปฏิกิริยาไฮโดร

ดีออกซิจีเนชันและไม่เกิดน้ำปนเปื้อนในผลิตภัณฑ์3, 4, 6 โดยตัวเร่งปฏิกิริยาของปฏิกิริยาดีคาร์บอก 

ซิเลชันสำหรับกรดไขมันที่นิยมใช้ปัจจุบันมักประกอบด้วยโลหะ เช่น นิกเกิล แพลทินัม แพลเลเดียม 

หรือคอปเปอร์ เป็นต้น ซึ่งพบว่าโลหะแพลเลเดียมมีประสิทธิภาพในการเร่งปฏิกิริยาดีที่สุด3, 4, 7 แต่ยัง
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มีข้อจำกัดที่จะต้องทำในสภาวะที่รุนแรง8 ใช้ระยะเวลาในการทำปฏิกิริยานาน9 และต้องการสารเติม

แต่ง (เช่น กรด)10 ซึ่งนอกจากจะสิ้นเปลืองพลังงานแล้วยังทำให้ตัวเร่งปฏิกิริยาเสื่อมสภาพ มีอายุใช้

งานที่จำกัด ในงานวิจัยที่ผ่านมาพบว่าของเหลวไอออนิกสามารถช่วยทำให้ตัวเร่งปฏิกิริยาโลหะมี

ความเสถียรมากขึ้นและไม่สูญเสียประสิทธิภาพของตัวเร่งปฏิกิริยาโลหะหลายชนิด รวมถึงโลหะ

แพลเลเดียมสำหรับปฏิกิริยาต่างๆ เช่น ปฏิกิริยา Suzuki cross-coupling11 และปฏิกิริยาอื่นๆ อีก

มากมาย11 

งานวิจัยนี้จึงมุ่งเน้นการเตรียมตัวเร่งปฏิกิริยาโดยเลือกใช้โลหะร่วมกับของเหลวไอออนิกซึ่ง

เป็นระบบตัวเร่งปฏิกิริยาแบบใหม่ในการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของกรดไขมัน โดยของเหลว  

ไอออนิกจะช่วยให้ตัวเร่งปฏิกิริยาโลหะแพลเลเดียมมีความเสถียรมากขึ้นในการเร่งปฏิกิริย า และ

สามารถเร่งปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ stearic acid ให้ได้ผลิตภัณฑ์เป็น n-heptadecane  

ดังรูปที่ 1.1 พร้อมทั้งทดสอบประสิทธิภาพของการเร่งปฏิกิริยาและวิเคราะห์ปริมาณและสัดส่วนของ

ผลิตภัณฑ์ที่เกิดขึ้น โดยผู้วิจัยคาดหมายว่าจะได้ตัวเร่งปฏิกิริยาที่มีประสิทธิภาพสูงในการเปลี่ยน กรด

ไขมันซึ่งเป็นทรัพยากรชีวภาพหมุนเวียนให้กลายเป็นไฮโดรคาร์บอนซึ่งสามารถทดแทนน้ำมันเชื้อเพลิง 

อันจะเป็นแนวทางที่สอดคล้องและสนับสนุนการพัฒนาเศรษฐกิจของประเทศภายใต้แนวคิด Bio-

Circular-Green Economy (BCG) ต่อไป 

 

 รูปที่ 1.1 แผนภาพการเกิดปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ stearic acid ได้ผลิตภัณฑ์เป็น 
heptadecane 
 

1.2 ทฤษฎีที่สำคัญและงานวิจัยท่ีเกี่ยวข้อง 
1.2.1 ปฏิกิริยาดีออกซิจีเนชันของกรดไขมัน 

ปฏิกิริยาดีออกซิจีเนชัน (deoxygenation)12 เป็นคำเรียกรวมๆ ของปฏิกิริยาที่เก่ียวข้องกับ

การกำจัดอะตอมของออกซิเจนอย่างน้อย 1 อะตอมออกจากโมเลกุลของสารอินทรีย์ ซึ ่งแบ่ง

ออกเป็นปฏิกิริยา   ดีคาร์บอนิลเลชัน ปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชัน และปฏิกิริยาไฮโดรดีออกซิจเีนชัน 

ดังรูปที่ 1.2 
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รูปที่ 1.2 ปฏิกิริยาดีออกซีจีเนชัน 
 

ปฏิกิร ิยาดีคาร์บอนิลเลช ัน (decarbonylation) เป็นปฏิกิร ิยากำจัดหมู ่คาร์บอนิล 

(carbonyl group) ได้ผลิตภัณฑ์เป็นแอลคีนสายยาว คาร์บอนมอนอกไซด์ และน้ำ ส่วนปฏิกิริยา

ไฮโดรดีออกซิจีเนชัน (hydrodeoxygenation) นั้นเป็นการเติมไฮโดรเจนเพื่อกำจัดออกซิเจนออก 

ซึ่งจะได้ผลิตภัณฑ์เป็นแอลเคนสายยาวและน้ำ จะเห็นได้ว่า ผลิตภัณฑ์ที่ได้จากทั้ง 2 ปฏิกิริยา จะมี

น้ำเกิดข้ึนด้วย ซึ่งการเกิดน้ำทำให้ประสิทธิภาพของตัวเร่งปฏิกริยาลดลง 

ส่วนปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชัน เป็นปฏิกิริยากำจัดหมู ่คาร์บอกซิล (carboxyl group,  

COO-) โดยที่พันธะคาร์บอน – คาร์บอนถูกทำลายโดยการให้ความร้อน เกิดเป็นสารไฮโดรคาร์บอน

สายยาวที่มีจำนวนคาร์บอนลดลง 1 อะตอมร่วมกับแก๊สคาร์บอนไดออกไซด์ โดยไม่มีน้ำเกิดขึ้นใน

ผลิตภัณฑ์ด้วย 

Berenblyum และคณะ13 ได้เปรียบเทียบระหว่างปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันและปฏิกิริยา           

ดีคาร์บอนิลเลชัน พบว่าปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันเป็นปฏิกิริยาที่เกิดขึ้นในทางเทอร์โมไดนามิกส์ 

ส่วนปฏิกิริยาดีคาร์บอนิลเลชันมักจะเป็นปฏิกิริยาที่เกิดขึ้นในทางไคเนติกส์ เมื่อในระบบมีความดัน

ของแก๊สไฮโดรเจนที่ต่ำ ปฏิกิริยาดีออกซิจีเนชันจะเกิดผ่านปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชัน และเมื่อมี

ความดันของแก๊สไฮโดรเจนสูง ปฏิกิริยาจะเกิดผ่านปฏิกิร ิยาดีคาร์บอนิลเลชัน  โดยสามารถ

เปรียบเทียบปฏิกิริยาต่างๆในการทำปฏิกิริยาของกรดสเตียริกดังรูปท่ี 1.3 
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ร ูปที ่  1.3 รูปแบบปฏิกิร ิยาด ีออกซิเจเนช ันของกรดสเตียร ิก 14 (Reprinted (adapted) with 

permission from Snåre, M.; Kubičková, I.; Mäki-Arvela, P.; Eränen, K.; Murzin, D. Y. 

Heterogeneous Catalytic Deoxygenation of Stearic Acid for Production of Biodiesel. 

Industrial & Engineering Chemistry Research 2006, 45 (16), 5708-5715. Copyright (2006) 

American Chemical Society.) 

 

 กรดไขมันเป็นสารอินทรีย์ประเภทกรดคาร์บอกซิลิก ที่มีโครงสร้างเป็นสายโซ่ไฮโดรคาร์บอน 

และมีหมู่คาร์บอกซิลต่ออยู่ที่ปลายด้านหนึ่ง โดยมีทั้งกรดไขมันอิ่มตัว (saturated fatty acid) ที่

ประกอบด้วยพันธะเดี่ยวทั้งหมดในส่วนที่เป็นสายโซ่ไฮโดรคาร์บอน เช่น กรดสเตียริก (stearic acid) 

เป็นต้น และกรดไขมันไม่อิ่มตัว (unsaturated fatty acid) ประกอบไปด้วยพันธะคู่อย่างน้อยหนึ่ง

ตำแหน่งในส่วนที่เป็นไฮโดรคาร์บอน เช่น กรดโอเลอิก (oleic acid) เป็นต้น กรดไขมันที่พบใน

ธรรมชาติมักจะมีพันธะคู่อยู่ในรูปแบบ cis และถ้ามีหลายพันธะคู่มักจะถูกแยกกันด้วยอะตอมของ

คาร์บอนที่มีไฮบริไดเซชันแบบ sp3 (ไม่เกิดการคอนจูเกต) และกรดไขมันที่พบในธรรมชาติจะมี

จำนวนอะตอมของคาร์บอนเป็นเลขคู่เนื่องจากเกิดผ่านกระบวนการชีวสังเคราะห์จากหน่วยคาร์บอน 

2 อะตอม ที่เรียกว่าอะเซติล โค-เอ (Acetyl Co-A) กรดไขมันที่พบในธรรมชาติจะอยู่ในรูปของ 
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ไตรกลีเซอไรด์ ซึ่งเป็นเอสเทอร์ที่ประกอบด้วยกรดไขมันสามโมเลกุลกับกลีเซอรอลหนึ่งโมเลกุล โดย

กรดไขมันทั้งสามอาจจะเหมือนหรือแตกต่างกันก็ได้ และสามารถแยกส่วนที่เป็นกรดไขมันออกจาก

ไตรกลีเซอไรด์โดยปฏิกิริยาไฮโดรลิซิส 

ก.  

ข.  

ค. 

 

รูปที่ 1.4 ตัวอย่างโครงสร้างของ ก. กรดไขมันอิ่มตัว (stearic acid) ข. กรดไขมันไม่อิ่มตัว (oleic 

acid) ค. ไตรกลีเซอไรด์ที่มีกรดไขมันเป็น stearic acid ทั้ง 3 ตัว (tristearin)  

 

ได้มีผู้ศึกษาปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของกรดไขมันเพื่อให้ได้ผลิตภัณฑ์เป็นไฮโดรคาร์บอน

สายยาวมาอย่างกว้างขวาง เป็นที่ทราบกันมานานว่าเมื่อนำกรดคาร์บอกซิลิกมาให้ความร้อนกับเบส

แก่จะเกิดปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันได้เป็นไฮโดรคาร์บอนและคาร์บอนไดออกไซด์ แต่วิธีการดังกล่าว

ต้องใช้เบสแก่เช่น NaOH ในปริมาณมาก และต้องใช้อุณหภูมิสูงถึง 550 °C15 อีกทั้งยังได้ผลิตภัณฑ์

เป็นของผสมของไฮโดรคาร์บอนหลายชนิด ในระยะต่อมามีการใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาที ่เป็นโลหะ 

ทรานซิชันมาช่วยเพิ่มประสิทธิภาพของปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชัน โดยมีทั้งแบบตัวเร่งปฏิกิริยา  

เอกพันธุ์ (homogeneous catalyst) และแบบวิวิธพันธุ์ (heterogeneous catalyst) ตัวอย่างเช่น 

ในปี 1976 Foglia และ Barr16 ได้ศึกษาปฏิกิริยาดีคาร์บอนิเลชัน-ดีไฮเดรชัน (decarboxylation-

dehydration) ของกรดไขมัน ซึ่งงานวิจัยนี้แสดงให้เห็นการเปลี่ยนจากกรดไขมันให้กลายเป็น   

แอลคีนโดยใช้ตัวเร่งปฏิกิร ิยาชนิดเอกพันธุ ์ที ่เป็นสารประกอบเชิงซ้อนของแพลเลเดียมและ

สารประกอบเชิงซ้อนของโรเดียม ช่วงของอุณหภูมิที่ใช้คือ 280-285 °C และต้องใช้เวลานานถึง 3 

ชั่วโมง โดยเกิด conversion ของ stearic acid ได้อย่างสมบูรณ์ แต่ไม่ได้มีการรายงาน selectivity 

ของ heptadecene 
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ในปี 2006 Snåre และคณะ3 ได้ศึกษาปฏิกิร ิยาดีออกซิจีเนชันของ  stearic acid ได้

ผลิตภัณฑ์เป็นสารไฮโดรคาร์บอนสายยาวที่คล้ายกับสารไฮโดรคาร์บอนที่ได้จากปิโตรเลียม โดย

เปรียบเทียบตัวเร่งปฏิกิริยาชนิดวิวิธพันธุ์ที่เป็นโลหะแทรนซิชันชนิดต่างๆ ได้แก่ Pd, Pt, Ru, Mo, 

Ni, Rh, Ir และ Os บนตัวรองรับ (support) ต่างๆ โดยพบว่า โลหะ Pd ที่อยู่บนตัวรองรับที่เป็น

คาร์บอนมีความสามารถในการเร่งปฏิกิริยาสูงสุดสำหรับปฏิกิริยาดีออกซิจีเนชันที่อุณหภูมิ 300 °C 

ความด ัน 6 บรรยากาศ ในต ัวทำละลาย  n-dodecane ซ ึ ่ งให ้  n-heptadecane ที ่  >98% 

selectivity และเกิด conversion ของ stearic acid ได้อย่างสมบูรณ์ และยังพบอีกว่าการใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยาที่ประกอบด้วยโลหะเพียงชนิดเดียวมีประสิทธิภาพลดลงตามลำดับต่อไปนี้ Pd > Pt > Ni > 

Rh > Ir > Ru > Os 

ในปี 2011 Arend และคณะ17 ได้ศึกษาปฏิกิริยาไฮโดรดีออกซีจีเนชันของกรดโอเลอิกโดย

ใช้แพลเลเดียมรองรับบนคาร์บอนเป็นตัวเร่งปฏิกิริยา โดยปฏิกิริยาที่อุณหภูมิ 380 °C แก๊สไฮโดรเจน

ที ่ความดัน 1 บรรยากาศ เป็นเวลา 4 ชั ่วโมง โดยมี  selectivity เฉลี ่ยเท่ากับ 24.3% และ 

conversion เฉลี่ยเท่ากับ 85.7% สำหรับการเกิด heptadecane และ heptadecene 

 

รูปที่ 1.5 แผนภาพกลไกในการทำปฏิกิริยาไฮโดรดีออกซีจีเนชันของกรดโอเลอิก 17 

 

ในปี 2011 Rozmyslowicz และคณะ18 ได้ศึกษาผลของไฮโดรเจนต่อการเร่งปฏิกิริยา                

ดีออกซิจีเนชันของกรดไขมันและอนุพันธ์ด้วยแพลเลเดียมบนวัสดุรองรับคาร์บอน ภายใต้บรรยากาศ

เฉื่อยและไฮโดรเจน ที่อุณหภูมิ 300 °C เป็นเวลา 5 ชั่วโมง ความดัน 20 บรรยากาศเมื่อวิเคราะห์

องค์ประกอบในเฟสของเหลวและแก๊สพบว่าความแตกต่างของผลิตภัณฑ์จากปฏิกิริยาขึ้นอยู ่กับ

ปริมาณของแก๊สไฮโดรเจน โดยเมื่อมีแก๊สไฮโดรเจนจะเกิดปฏิกิริยาดีออกซีจีเนชันของกรดไขมันให้

กลายเป็นแอลดีไฮด์และแอลกอฮอล์จากนั้นกำจัดหมู่คาร์บอนิลออกจึงกลายเป็นไฮโดรคาร์บอน แต่
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เมื่อไม่มีแก๊สไฮโดรเจน การเปลี ่ยนกรดไขมันจะเกิดผ่านปฏิกิร ิยาดีคาร์บอกซิเลชันได้เป็น

สารประกอบไฮโดรคาร์บอน 

ในปี 2012 Ford และคณะ19 ได้ศึกษาการเร่งปฏิกิริยาของปฏิกิริยาดีออกซิจีเนชันของ  

กรดไขมันอิ่มตัวที่มีจำนวนคาร์บอน 10, 12 และ 18 อะตอม ด้วย Pd/C, Pd/SiO2 และ Pd/Al2O3 

ที่อุณหภูมิ 300 °C ภายใต้บรรยากาศของแก๊สไฮโดรเจน 5% ที่ความดัน 15 บรรยากาศ พบว่า

ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/C สามารถเร่งปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของกรดไขมันที่มีสายโซ่ยาวได้ดีที่สุด  

โดยมี selectivity ของการเกิด CO2 เท่ากับ 95.2% และมี yield ของ heptadecane 100% เป็น

ผลมาจากตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/C นั้นมีการดูดซับจากวัสดุรองรับคาร์บอนที่มากกว่าวัสดุรองรับอื่นๆ 

ในปี 2010 Han และคณะ20 ได้ศึกษาปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของอะลิฟาติกเอสเทอร์ 

(aliphatic ester) ได้แก่ methyl stearate ได้ผลิตภัณฑ์เป็นสารไฮโดรคาร์บอนสายยาว เพื่อเป็น

แบบจำลองของการทำดีคาร์บอกซิเลชันของไตรกลีเซอไรด์โดยไม่ต้องแยกกรดไขมันออกมาก่อน โดย

ได้เปรียบเทียบตัวเร่งปฏิกิร ิยาแบบวิว ิธพันธุ์ ได้แก่ Pd/SrSO4 Pd/BaCO3 Pd/CaCO3 Pd/C 

Pd/MWCNTs และ Pd/BaSO4 พบว่าตัวเร่งปฏิกิริยาที่ดีที ่สุดคือ Pd/BaSO4 ที่อุณหภูมิ 270 °C 

ภายใต้ความดันไฮโดรเจน 16 บรรยากาศ เป็นเวลา 3.5 ชั่วโมง และมี hexane เป็นตัวทำละลาย ได้ 

conversion 99.5% และ yield ของ n-heptadecane เป็น 96.6% โดยผู้วิจัยได้เสนอกลไกของ

การเกิดปฏิกิริยาดังแสดงในรูปที่ 1.6 

 

รูปที่ 1.6 แผนภาพกลไกในการเกิดปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของอะลิฟาติกเอสเทอร์20 ( Used with 

permission of Royal Society of Chemistry, from Palladium-catalyzed decarboxylation 

of higher aliphatic esters: Towards a new protocol to the second generation biodiesel 

production, Han, J.; Sun, H.; Ding, Y.; Lou, H.; Zheng, X, Green Chem. 2010, 12 (3), 463-

467.; permission conveyed through Copyright Clearance Center, Inc.) 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 8 

ในปฏิกิริยาที่กล่าวถึงข้างต้นจำเป็นต้องใช้ตัวทำละลายอินทรีย์ และ/หรือบรรยากาศของ

ไฮโดรเจน ได้มีบางงานวิจัยที่หลีกเลี่ยงข้อจำกัดนี้โดยการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันภายใต้ภาวะ

ไฮโดรเทอร์มอล (hydrothermal) กล่าวคือทำปฏิกิริยาในน้ำภายใต้อุณหภูมิและความดันสูง ซึ่งน้ำ

จะอยู ่ในสภาพกึ่งวิกฤต (sub-critical) หรือวิกฤต (critical) และจะทำตัวเป็นแหล่งกำเนิดแก๊ส

ไฮโดรเจนสำหรับปฏิกิริยาได้ ในปี 2004 Matsubara และคณะ21 ได้ศึกษาปฏิกิริยาดีคาร์บอก 

ซิเลชันและปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของกรดคาร์บอกซิลิก (carboxylic acid) และดีออกซิจิเนชัน

ของหมู ่ฟ ังก์ช ันอื ่นเช ่น แอลดีไฮด์  (aldehyde) และเอไมด์ (amide) โดยใช้ต ัวเร ่งปฏิกิร ิยา

แพลเลเดียมบนวัสดุรองรับคาร์บอน ในสภาวะที่มีน้ำเป็นตัวทำละลายที่อุณหภูมิ 250 °C และความ

ดัน 39.5 บรรยากาศ ซึ่งพบว่าในภาวะดังกล่าวสามารถเกิดปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของกรด  

คาร์บอกซิลิกได้ดี เช่น 1 ,2-(4-hydroxyphenyl)-propanoic acid เมื ่อทำปฏิกิร ิยาในสภาวะ

ดังกล่าว พบว่าสามารถเกิดผลิตภัณฑ์เป็น 4-hydroxyphenylethane โดยให้ปริมาณผลผลิตสูงถึง 

89%  

 

รูปที่ 1.7 แผนภาพปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชัน-ดิวทีเรชันของกรดคาร์บอกซิลิกภายใต้ภาวะไฮโดรเทอร์
มอล21 

 

ในงานวิจัยเดียวกันยังพบว่า หากเปลี่ยนตัวทำละลายจากน้ำเป็น D2O จะทำให้เกิดปฏิกิริยา

แลกเปลี่ยนหมู่คาร์บอกซิลด้วยดิวทีเรียม นอกจากนี้ภายใต้ภาวะดังกล่าวจะทำให้เกิดการแลกเปลี่ยน 

ดิวทีเรียมกับตำแหน่งอื่นๆ ในโมเลกุลได้อีกด้วย อย่างไรก็ตาม ปฏิกิริยานี้ใช้เวลาค่อนข้างนาน และ

ให้ปริมาณผลผลิตต่ำสำหรับสับสเตรตที่เป็นอะลิฟาติก  

สำหรับปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของกรดไขมันสายโซ่ยาวภายใต้ภาวะไฮโดรเทอร์มอลได้มี

รายงานอยู่ในงานวิจัยหลายชิ้น ซึ่งพบว่าสามารถเพิ่มประสิทธิภาพของปฏิกิริยาโดยไม่ต้องใช้ตัวทำ

ละลายอินทรีย์และบรรยากาศของไฮโดรเจน โดยส่วนใหญ่พบว่าตัวเร่งปฏิกิริยาที่เป็นแพลตินัมจะ

ให้ผลที่ดีที ่สุด22 นอกจากนี้ ภายใต้ภาวะดังกล่าว เอสเทอร์และไตรกลีเซอไรด์จะเกิดปฏิกิริยา 

ไฮโดรลิซิส ทำให้ได้กรดไขมันที่สามารถเกิดปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันได้โดยตรง23 
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นอกจากนี้เพื่อหลีกเลี่ยงการใช้งานโลหะมีค่าเช่นแพลเลเดียมหรือแพลทินัม ยังได้มีความ

พยายามพัฒนาตัวเร่งปฏิกิริยาที่ใช้โลหะชนิดอ่ืนที่มีราคาถูกกว่า เช่น Ni, Co, Cu โดยเฉพาะอย่างยิ่ง 

Ni เป็นตัวเร่งที่ได้รับการศึกษามากที่สุด แต่มักจะต้องมีการใช้ร่วมกับโลหะชนิดอื ่นเพื่อให้ได้

ประสิทธิภาพสูงสุด24, 25 

 

1.2.2 ของเหลวไอออนิก (ionic liquid) 
ของเหลวไอออนิกเป็นสารประกอบที ่ประกอบด้วยไอออนบวก (cation) ที ่ม ักเป็น

สารอินทรีย์ และ ไอออนลบ (anion) ดังรูปที่ 1.8 จึงแสดงสมบัติความเป็นไอออนิก แต่เนื่องจาก

ไอออนจะถูกออกแบบให้มีลักษณะไม่สมมาตรหรือมีความเกะกะ ทำให้ไม่สามารถจัดเรียงตัวใน

โครงสร้างผลึกได้ดีนัก มันจึงอยู่ในสภาพที่เป็นของเหลวที่อุณหภูมิห้อง โดยของเหลวไอออนิกที่ได้รับ

ความนิยมมากที่สุดคือกลุ ่มที่มีไอออนบวกเป็นหมู่อิมมิดาโซเลียม (imidazolium-based ionic 

liquid) สมบัติที่โดดเด่นของของเหลวไอออนิกคือมีความเสถียรทางเคมี , ไม่เป็นพิษ, ไม่ติดไฟ, มี

ความดันไอต่ำ, ทนต่อความร้อนได้ดี และสามารถนำกลับมาใช้ซ้ำได้ มักนำไปใช้เป็นตัวเร่งปฎิกิริยา

หรือตัวกลางในปฏิกิริยาทางอุตสาหกรรมปิโตรเคมีที่หลากหลาย เช่น การใช้ของเหลวไอออนิกเพ่ือ

ทำให้แก๊สธรรมชาติมีความบริสุทธิ์26 การทำปฏิกิริยาไฮโดรฟอร์มิเลชัน (hydroformylation) โดย

ใช้ของเหลวไอออนิกเพ่ือนำตัวเร่งปฏิกิริยากลับมาใช้ใหม่ได้27 เป็นต้น  
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Ammonium Sulfonium Phosphonium 

   
Imidazolium Pyrrolidinium Piperidinium 

 

   
Tetrafluoroborate Hexafluorophosphate bis(Trifluoromethanesulfonyl)imide 

      

bis(Fluorosulfonyl)imide Trifluoromethanesulfonate Dicyanamide 

  
Cyclamate 

รูปที่ 1.8 โครงสร้างไอออนบวกและไอออนลบที่ใช้เป็นส่วนประกอบของของเหลวไอออนิก 28 

 

ของเหลวไอออนิกถูกใช้เป็นตัวทำละลายและตัวเร่งปฏิกิริยาที ่มีประสิทธิภาพสำหรับ

ปฏิกิริยาเคมีที่สะอาด ทดแทนตัวทำละลายอินทรีย์ที่ระเหยง่าย สารอะโพรติกที่ไม่มีขั้ว (เช่น DMF, 

DMSO) และตัวเร่งปฏิกิริยากรดที่เป็นของแข็ง ได้มีผู้นำของเหลวไอออนิกมาประยุกต์ใช้กับปฏิกิริยา

ที่หลากหลาย รวมถึงปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชัน ตัวอย่างเช่น ในปี 2008 Sharma และคณะ29 ได้ใช้

ข อ ง เ หล ว ไ ออก น ิ ก ค ื อ  1 -hexyl-3 -methylimidazolium bromide ([HMIM]Br) แ ล ะ  1 -

methylimidazolium p-toluenesulfonate ([HMIM]PTSA) เพื่อเป็นตัวกลางสำหรับทำปฏิกิริยา
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ดีคาร์บอกซิเลชันของกรดคาร์บอกซิลิกที่เป็นอะโรมาติกและเฮเทอโรไซคลิกที่หลากหลาย ภายใต้

ภาวะที่กระตุ้นด้วยรังสีไมโครเวฟที่อุณหภูมิ 140-240 °C โดยไม่จำเป็นต้องใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาอ่ืนเช่น 

โลหะหรือควิโนลีน  

 

รูปที่ 1.9 แผนภาพปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของกรดอินโดลคาร์บอกซิลิกภายใต้รังสีไมโครเวฟ 27 

 

ในส่วนของการใช้สารประกอบของโลหะแพลเลเดียมร่วมกับของเหลวไอออนิกในการเร่ง

ปฏิกิริยามีท้ังที่ใช้ในรูปที่เป็นแบบเอกพันธุ์30, 31 และวิวิธพันธุ์32, 33, 34 โดยปฏิกิริยาที่ศึกษากันส่วนมาก

ไ ด ้ แ ก ่  Suzuki-Miyaura cross-coupling,31, 33, 35 Heck reaction,34, 36 reduction of nitro 

compound37 เป็นต้น โดยในปี 2008 Singh11 และคณะ ได้รวบรวมงานวิจ ัยเกี ่ยวกับการนำ

ของเหลวไอออนิกในมาใช้ร่วมกับตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมสำหรับปฏิกิริยาการสร้างพันธะคาร์บอน-

คาร์บอน เช่น ปฏิกิริยา Heck, Suzuki, Stille, Negishi, Sonogashira coupling ไว้ด้วยกันซึ่งพบว่า

ของเหลวไอออนิกสามารถช่วยเพิ่มประสิทธิภาพของตัวเร่งปฏิกิริยาได้  

ตัวอย่างหลังจากนั ้นเช่น ในปี 2010 Prechtl และคณะ38 ได้ศึกษาปฏิกิร ิยา Carbon-

Carbon Cross Coupling โดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาอนุภาคนาโนของแพลเลเดียมร่วมกับของเหลว   

ไอออนิก พบว่าตัวเร่งปฏิกิริยาชนิดนี้ทำให้สามารถเกิดปฏิกิริยาได้ดี และสามารถนำกลับมาใช้ใหมไ่ด้ 

โดยสามารถใช้ได้กับปฏิกิริยา coupling ของ olefins ด้วย aryl chlorides และการเกิดปฏิกิริยา 

Suzuki cross-coupling พบว่าให้ yield ที่ค่อนข้างดี (78-95% yield) และพบว่าของเหลวไอออนิก

นั้นช่วยทำให้อนุภาคนาโนแพลเลเดียมเสถียรขึ้น โดยสารประกอบที่มีหมู่อิมมิดาโซเลียมสามารถถูก   

ดีโปรโตเนตที่ตำแหน่ง C(2)H เกิดเป็นสารประกอบเฮเทอโรไซคลิกคาร์บีน ที่สามารถเกิดสารประกอบ

เชิงซ้อนกับโลหะที ่หลากหลาย รวมทั ้งแพลเลเดียม โดยมีตัวอย่า งของสารประกอบเชิงซ้อน

แพลเลเดียม-คาร์บีนเป็นจำนวนมาก39 รวมทั้งกับคาร์บีนที่มาจากของเหลวไอออนิกชนิด [BMIM]BF4 

ด้วยซึ ่งได้ร ับการยืนยันโครงสร้างโดยเทคนิค  x-ray crystallography40 อีกทั ้งยังมีการศึกษา

ประสิทธิภาพในการเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาของสารประกอบเชิงซ้อนแพลเลเดียม -คาร์บีนอยู่พอสมควร 
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ดังเช่นในปี 2016 Zong และคณะ41 ได้สังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนระหว่างของเหลว  ไอออนิกใน

กลุ่มอิมมิดาโซเลียม-แพลเลเดียม เพื่อใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาในปฏิกิริยาซูซูกิ (Suzuki reaction) ใน

ตัวกลางที่เป็นน้ำ พบว่าตัวเร่งปฏิกิริยาที่ได้สามารถเร่งปฏิกิริยาได้ดี มีความเสถียร และสามารถนำ

กลับมาใช้ใหม่ได้ถึง 6 ครั้ง โดยที่ไม่สูญเสียความสามารถในการเร่งปฏิกิริยา  

 

1.3 วัตถุประสงค์และขอบเขตของงานวิจัย 
งานวิจัยนี้มีวัตถุประสงค์ที่จะพัฒนาตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม-ของเหลวไอออนิกสำหรับ

การทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของกรดไขมันเป็นสารประกอบไฮโดรคาร์บอน โดยผู้วิจัยมีสมมติฐาน

ว่าการใช้ของเหลวไอออนิกร่วมกับตัวเร่งปฏิกิริยาโลหะแพลเลเดียมจะช่วยเพิ่มประสิทธิภาพของ

ปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของกรดไขมัน โดยคาดว่าของเหลวไอออนิกจะเข้าไปช่วยในการเพิ่มความ

เสถียรของตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมดังที่ได้กล่าวไปแล้วข้างต้น 

ในงานวิจัยนี้จะได้ศึกษาปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของกรดสเตียริก (stearic acid) ไปเป็น

เฮปตะเดคเคน (n-heptadecane) เป็นกรณีศึกษา โดยตัวแปรที่สนใจคือการเปลี่ยนไปของสารตั้งต้น 

(conversion) และการเลือกจำเพาะของการเกิดผลิตภัณฑ์ (selectivity) และตัวแปรต้นที่จะศึกษา

ได้แก่ ชนิดของตัวเร่งปฏิกิริยา ชนิดของของเหลวไอออนิก สัดส่วนของตัวเร่งปฏิกิริยา อุณหภูมิที่ใช้ทำ

ปฏิกิริยา ระยะเวลาที่ใช้ทำปฏิกิริยา และสารเติมแต่งที่จะเป็นแหล่งกำเนิดของไฮโดรเจน โดย

คาดหมายว่าจะได้ระบบตัวเร่งปฏิกิร ิยาสำหรับปฏิกิร ิยาดีคาร์บอกซิเลชันของกรดไขมันที ่มี

ประสิทธิภาพสูงภายใต้ภาวะที่ไม่รุนแรง 
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2. บทที่ 2 

การทดลอง 

 
2.1 รายการเครื่องมือ อุปกรณ์ และสารเคมี 
 สารเคมีและตัวทำละลายที่ใช้สำหรับสังเคราะห์ของเหลวไออนิก ได้แก่ 1-Methylimidazole 

(>99.0%, TCI), 1-chlorobutane (>99.0%, TCI), potassium hexafluorophosphate (>95.0%, 

TCI), 1-bromobutane (>98.0%, TCI), 1,3-propane sultone (>99.0%, TCI), 1,2-

dibromoethane (เกรดสำหรับการสังเคราะห์, Sigma-Aldrich), 1,3-dibromopropane (>98.0%, 

TCI), 1,4-dibromobutane (>98.0%, TCI), acetonitrile (เกรดวิเคราะห์ , RCI Labscan), ethyl 

acetate (เกรดวิเคราะห์, RCI Labscan), ether (เกรดวิเคราะห์, RCI Labscan), น้ำที ่ปราศจาก

ไอออน , dichloromethane (เกรดว ิเคราะห์ , RCI Labscan), magnesium sulfate anhydrous 

(เกรดวิเคราะห,์ RCI Labscan) และ DMSO-d6 (D, 99.8%, CIL) สารเคมีสำหรับการสังเคราะห์ตัวเร่ง

ปฏิกิร ิยา Pd-MCM-41 ได้แก่ cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) (เกรดวิเคราะห์ , 

Fluka), tetraethyloxysilane (TEOS) (>98.0%, Fluka), Pd(NO3)2∙2H2O (Aldrich), สารละลาย 

ammonium 25% (Merch) และ ethanol (เกรดวิเคราะห์, RCI Labscan) สารเคมีสำหรับการศึกษา

ปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของกรดไขมันได้แก่ stearic acid (>98.0%, TCI), palladium on carbon 

(Pd/C) (10% Pd บนวัสดุคาร์บอน (wetted with ca. 55% Water), TCI), palladium(II) chloride 

(PdCl2) (99%, Aldrich), palladium(II) acetate (Pd(OAc)2) (47.5% Pd, Acros organics), 

terakis(triphenylphosphine)palladium(0) (Pd(PPh3)4) (99%, Aldrich), cyclohexene (เ ก รด

วิเคราะห์, RCI Labscan), ammonium formate (>97%, Fluka) และ n-pentane (เกรดวิเคราะห,์ 

RCI Labscan) สำหรับการเปลี่ยนหมู่ฟังก์ชันคาร์บอกซิลให้กลายเป็นเอสเทอร์ สารเคมีและตัวทำ

ละลายสำหรับการวิเคราะห์ด้วยเทคนิคแก๊สโครมาโทกราฟีได้แก่ n-decane (เกรดสำหรับการ

ส ั ง เคราะห์ , merck), n-heptadecane (>99.0%, TCI),  ethyl acetate (เกรดว ิ เคราะห์ , RCI 

Labscan), methanol (เกรดวิเคราะห์, RCI Labscan), acetone (เกรดวิเคราะห์, RCI Labscan) 

และ trimethylsilyldiazomethane (10% ใน hexane, 0.6 mol/L)  
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 สำหรับการพิสูจน์เอกลักษณ์ของของเหลวไอออนิก ใช้เทคนิคนิวเคลียร์แมกเนติกเรโซแนนซ์ 

(Nuclear magnetic resonance, NMR) ใช้เครื่อง JEOL JNM-ECZ500R/S1 NMR spectrometer 

ทำงานที่ความถ่ี 500 MHz สำหรับ 1H โดยใช้ตัวทำละลายเป็น CDCl3 (D, 99.8%, CIL) หรือ DMSO-

d6 (D, 99.8%, CIL) และการวัดมวลโมเลกุลใช้เครื่องแมสสเปกโตรมิเตอร์ชนิด Matrix-Assisted 

Laser Desorption Ionization (MALDI-TOF Mass Spectrometer) ร ุ ่ น  Microflex ( Bruker 

Daltonics) โดยใช้ -cyano-4-hydroxycinnamic acid (CCA, 99%, Sigma Aldrich) เป็น matrix 

การพิสูจน์เอกลักษณ์ของตัวเร่งปฏิกิริยาที่มีรูพรุน ใช้เทคนิคเทคนิคเอกซเรย์ดิฟแฟรกชัน หรือ เทคนิค

ว ิ เคราะห ์การเล ี ้ยวเบนของร ังส ี เอ ็กซ ์  (X-Ray Diffraction, XRD) ใช ้ เคร ื ่อง  Rigaku, Dmax 

2200/Ultima+ แหล่งกำเนิดรังสีเอ็กซเรย์ Cu K 40kV และ 30 mA การระบุชนิดและปริมาณของ

ผลิตภัณฑ์ ใช้เทคนิคแก๊สโครมาโตกราฟี-แมสสเปกโตรเมทรี (Gas Chromatography – Mass 

Spectrometry, GC-MS) ใช้เครื ่อง GC ยี ่ห้อ Agilent Technologies 7890A ใช้เครื ่อง MS ยี ่ห้อ 

Agilent Technologies 7000 และเทคน ิคแก ๊สโครมาโตกราฟี -เฟลมไอออไนซ ์ เซช ัน (Gas 

Chromatography-Flame Ionization Detector, GC-FID) ใ ช ้ เ ค ร ื ่ อ ง  Varian CP 3800 โ ดย ใช้

คอลัมน์ชนิด CP-sil-8 ความยาว 29.13 m เส้นผ่านศูนย์กลางภายนอก 0.25 mm ความหนาของ

ฟิล์ม 0.25 µm การตั้งปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชัน กระทำในเครื่องปฏิกรณ์ที่ประกอบเอง โดยใช้ท่อ  

สแตนเลส ขนาดเส้นผ่านศูนย์กลาง 0.952 cm หนา 0.124 cm ยาว 6 cm และจุกปิดพร้อมเฟอร์รูล 

ยี ่ห ้อ Swagelok ใช้เตาเผาอุณหภูมิส ูง digital electric melting furnace 1400W 2000F ยี ่ห้อ 

Toauto การชั่งน้ำหนักสาร ใช้เครื่องชั่ง 4 ตำแหน่งของ DKSH รุ่น AND GR-200 การปิเปตสาร

ปริมาณน้อยใช้ไมโครปิเปต ยี่ห้อ Optipette ขนาด 0.1-2 µL, ยี่ห้อ RAININ Pipet-Lite XLS ขนาด 

0.5-10 µL, 2-20 µL, 20-200 µL และ ยี่ห้อ BOECO Germany ขนาด 100-1000 µL สำหรับสาร

ปริมาณมาก (> 1 mL) ใช้ graduate pipette ชนิดแก้ว ยี่ห้อ HBG ประเทศเยอรมนี และการทำให้

สารแห้ง ใช้เครื่องปั๊มสุญญากาศ (diaphragm vacuum pump) รุ่น JK-DVP-0.5A (JKI) และเตาเผา

ความร้อนสูง (muffle furnace) โดยใช้เครื่องยี่ห้อ carbolite รุ่น CWF 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 15 

2.2 วิธีการทดลอง 
2.2.1. การสังเคราะห์ พิสูจน์เอกลักษณ์ของของเหลวไอออนิกในกลุ่มอิมมิดาโซเลียม 

2.2.1.1 การสังเคราะห์ 1-butyl-3-methylimidazolium chloride, [BMIM]Cl 

 

รูปที่ 2.1 แผนภาพการสังเคราะห์ 1-butyl-3-methylimidazolium chloride, [BMIM]Cl 
 

ใช้วิธีการตามเอกสารอ้างอิง42 กล่าวคือนำสารละลายผสมของ 1-methylimidazole ( 3.2 

mL, 40 mmol) และ 1-chlorobutane (5.4 mL, 52 mmol) ในตัวทำละลาย acetonitrile (4 mL) 

มาให้ความร้อนที่อุณหภูมิ 80 ˚C ภายใต้บรรยากาศที่มีแก๊สไนโตรเจนเป็นเวลา 48 ชั่วโมง เมื่อครบ

กำหนดเวลาดังกล่าวพบว่าของผสมแยกเป็น 2 ชั้น จากนั้นทิ้งไว้ที่อุณหภูมิห้อง แล้วนำของผสมที่

ได้มาระเหยตัวทำละลายภายใต้สุญญากาศก่อนนำมาล้างด้วย ethyl acetate (5 mL) 3 ครั้ง รินชั้น 

ethyl acetate ออก ล้างตามด้วย ether และทำให้แห้งภายใต้สุญญากาศ พบว่าได้ของเหลวใสสี

เหลืองอ่อน น้ำหนัก 6.2 กรัม (ร้อยละของผลิตภัณฑ์ที่ได้ = 96%) พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค 1H 

NMR ในตัวทำละลาย DMSO-d6 และ MALDI-TOF MS (ดูรายละเอียดในบทที่ 3 หัวข้อ 3.1.1) 

2.2.1.2 การสังเคราะห์ 1-butyl-3-methylimidazolium 
hexafluorophosphate, [BMIM]PF6 

 

รูปที่ 2.2 แผนภาพการสังเคราะห์ 1-butyl-3-methylimidazolium hexafluorophosphate, 

[BMIM]PF6 
 

ใช้วิธีการตามเอกสารอ้างอิง42 โดยผสม 1-butyl-3-methylimidazolium chloride (5.0 g, 28.7 
mmol) (หัวข้อ 2.2.1.1) และ potassium hexafluorophosphate (5.3 g, 28.7 mmol) ในน้ำ  
(40 mL) คนสารละลายที่อุณหภูมิห้องเป็นเวลา 12 ชั่วโมง สกัดของผสมที่ได้ด้วย dichloromethane 
(5 mL) และล้าง ด้วยน้ำกลั่น (5 mL) 3 ครั้ง นำชั้นของสารอินทรีย์มาทำให้ปราศจากน้ำด้วย 
anhydrous magnesium sulfate กรอง และทำสารที่กรองได้ให้แห้งภายใต้สุญญากาศพบว่าได้
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ของเหลวสีเหลืองหนัก 7.7 กรัม (ร้อยละของผลิตภัณฑ์ท่ีได้ = 95%) พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค  
1H NMR ในตัวทำละลาย DMSO-d6 และ MALDI-TOF MS (ดูรายละเอียดในบทที่ 3 หัวข้อ 3.1.1) 

2.2.1.3 การสังเคราะห์ 1-butyl-3-methylimidazolium bromide, [BMIM]Br 
 

 
รูปที่ 2.3 แผนภาพการสังเคราะห์ 1-butyl-3-methylimidazolium bromide, [BMIM]Br 
 

ใช้วิธีการตามเอกสารอ้างอิง43 โดยนำสารละลายผสมของ 1-methylimidazole ( 1.6 mL, 

20 mmol) และ 1-bromobutane (2.6 mL, 24 mmol) มาให้ความร้อนที่อุณหภูมิ 80 ˚C ภายใต้

บรรยากาศที่มีแก๊สไนโตรเจนเป็นเวลา 48 ชั่วโมง เมื่อครบกำหนดเวลาดังกล่าวพบว่าของผสมแยก

เป็น 2 ชั้น จากนั้นทำให้เย็นลงถึงอุณหภูมิห้อง แล้วนำของผสมที่ได้มาระเหยตัวทำละลายภายใต้

สุญญากาศก่อนนำมาล้างด้วย ethyl acetate (5 mL) 3 ครั้ง รินชั้น ethyl acetate ออก ตามด้วย 

ether ระเหยตัวทำละลายออก และทำให้แห้งภายใต้สุญญากาศ พบว่าได้ของเหลวใสสีเหลืองอ่อน 

น้ำหนัก 4.5 กรัม (ร้อยละของผลิตภัณฑ์ที่ได้ = 97%) พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค 1H NMR ใน   

ตัวทำละลาย DMSO-d6 และ MALDI-TOF MS (ดูรายละเอียดในบทที่ 3 หัวข้อ 3.1.1) 

2.2.1.4 การสังเคราะห์ 1-methylimidazolium-3-propylsulfonate, 
MIMC3SO3 

 

รูปที่ 2.4 แผนภาพการสังเคราะห์ 1-methylimidazolium-3-propylsulfonate, MIMC3SO3 
 

ใช้วิธีการตามเอกสารอ้างอิง44 โดยนำสารละลายผสมของ 1-methylimidazole (1.18 mL, 

15 mmol) และ 1,3-propane sultone (1.32 mL, 15 mmol) มาผสมกันในอุณหภูมิห้องเป็นเวลา 

1 ชั่วโมง เมื่อครบกำหนดเวลาดังกล่าว นำของผสมที่ได้มาล้างด้วย ethyl acetate (5 mL)  3 ครั้ง 
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ริน ethyl acetateออก อบที่อุณหภูมิ 80 ˚C เป็นเวลา 1 ชั่วโมง พบว่าได้ของแข็งใสสีไม่มีสี น้ำหนัก 

2.8 กรัม (ร้อยละของผลิตภัณฑ์ที่ได้ = 91%) พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค 1H NMR ใน  ตัวทำละลาย 

DMSO-d6 และ MALDI-TOF MS (ดูรายละเอียดในบทที่ 3 หัวข้อ 3.1.1) 

2.2.1.5 การสังเคราะห์ 1,1'-(ethane-1,2-diyl)bis(3-methyl-1H-imidazol-3-
ium) dibromide, [MIMC2MIM]Br, 1,1'-(propane-1,2-diyl)bis(3-methyl-
1H-imidazol-3-ium) dibromide, [MIMC3MIM]Br และ 1,1'-(butane-1,2-
diyl)bis(3-methyl-1H-imidazol-3-ium) dibromide, [MIMC4MIM]Br 

 

รูปที่ 2.5 แผนภาพการสังเคราะห์ [MIMC2MIM]Br, [MIMC3MIM]Br และ [MIMC4MIM]Br 
 

นำส า รละล ายผส มข อ ง  1-methylimidazole (1.16 mL, 14.7 mmol) และ  1,2-

dibromoethane (0.60 mL, 7 mmol) ในตัวทำละลาย acetonitrile (1.5 mL) มาให้ความร้อนที่

อุณหภูมิ 80 ˚C เป็นเวลา 12 ชั่วโมง ภายใต้บรรยากาศที่มีแก๊สไนโตรเจน จนกระท่ังของผสมแยกเป็น 

2 ชั ้น จากนั ้นทำให้เย็นลงถึงอุณหภูมิห้อง แล้วนำของผสมที่ได้มาระเหยตัวทำละลายภายใต้

สุญญากาศก่อนนำมาล้างด้วย ethyl acetate (5 mL) 3 ครั้ง รินชั้น ethyl acetate ออก ล้างตาม

ด้วย ether และทำให้แห้งภายใต้สุญญากาศ พบว่าได้ของเหลวใสไม่มีสี น้ำหนัก 2.52 กรัม (ร้อยละ

ของผลิตภัณฑ์ที่ได้ = 102%) วิเคราะห์โครงสร้างสารประกอบด้วยเทคนิค NMR ในระบบ 1H NMR 

ในตัวทำละลาย DMSO-d6 และ MALDI-TOF MS (ดูรายละเอียดในบทที่ 3 หัวข้อ 3.1.1) 

สำหรับของเหลวไอออนิกชนิดบิสอิมมิดาโซเลียมอื่นสามารถสังเคราะห์ได้ในทำนองเดียวกัน 

ข้อมูลการสังเคราะห์แสดงดังตารางท่ี 2.1 
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ตารางท่ี 2.1 แสดงการสังเคราะห์ของเหลวไอออนิกกลุ่มบิสอิมมิดาโซเลียม 

ของเหลว 

ไอออนิก 

1-

methylimidazole 

dibromoethane 

หรือ 

dibromopropane 

หรือdibromobutane 

acetonitrile น้ำหนัก % yield 

[MIMC2MIM]Br 1.16 mL, 

14.7 mmol 

0.60 mL, 7 mmol 1.5 mL 2.52 g quantitative 

[MIMC3MIM]Br 0.83 mL, 

10.5 mmol 

0.51 mL, 5 mmol 1.0 mL 1.84 g quantitative 

[MIMC4MIM]Br 1.16 mL, 

14.7 mmol 

0.83 mL, 7 mmol 1.5 mL 2.70 g quantitative 

 

2.2.2. การสังเคราะห์และพิสูจน์เอกลักษณ์ของตัวเร่งปฏิกิริยา Pd-MCM-41 
สังเคราะห์ต ัวเร ่งปฏิกิร ิยา Pd-MCM-41 ตามวิธ ีการในเอกสารอ้างอิง45 โดยละลาย 

cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) ปริมาณ 2.4 กรัม ด้วยน้ำที่ปราศจากไอออนปริมาณ 
120 กรัม ในขวดก้นกลม และกวนโดยใช้เครื่องกวน จนกระทั่งสารละลายผสมที่ได้มีลักษณะใส เติม
สารละลายแอมโมเนียความเข้มข้น 25% ปริมาตร 10.24 มิลลิลิตร กวนต่อท่ีอุณหภูมิห้องเป็นเวลา 5 
นาที จากนั้นเติม tetraethyloxysilane (TEOS) ปริมาตร 10 มิลลิลิตร โดยค่อยๆ หยดอย่างช้า แล้ว
กวนอย่างต่อเนื่องเป็นเวลา 1 คืน จะได้ของผสมที่มีลักษณะเป็นสารแขวนลอย นำสารแขวนลอยที่
ได้มากรองและล้างด้วยน้ำที่ปราศจากไอออนและ ethanol อัตราส่วน 4:1 จนกระท่ังได้สารละลายที่
เป็นกลาง (pH 7) ทำตะกอนที่ได้ให้แห้งด้วยการอบที่อุณหภูมิ 60 ˚C เป็นเวลา 24 ชั่วโมง ตามด้วย
การเผาที่อุณหภูมิ 550 ˚C เป็นเวลา 5 ชั่วโมง พบว่า MCM-41 ที่สังเคราะห์ได้มีลักษณะเป็นผงสีขาว 
พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค XRD (ดูรายละเอียดในบทที่ 3 หัวข้อ 3.2) 

จากนั้นจึงเตรียม Pd-MCM-41 โดยแบ่ง MCM-41 ที่สังเคราะห์ได้มา 1.00 กรัม ผสมกับ 

Pd(NO3)2∙2H2O ปริมาณ 0.25 กรัม ในน้ำที่ปราศจากไอออน ปริมาตร 2 mL เพื่อให้ได้ของผสมที่มี
สัดส่วนของ Pd เป็น 10% w/w กวนต่อท่ีอุณหภูมิห้องเป็นเวลา 2 ชั่วโมง นำมาอบที่อุณหภูมิ 80 ˚C 
เป็นเวลา 24 ชั่วโมง และเผาที่อุณหภูมิ 550 ˚C เป็นเวลา 3 ชั่วโมง พบว่าได้ผลิตภัณฑ์ที่มีลักษณะ
เป็นผงสีเทา 1.07 กรัม พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค XRD (ดูรายละเอียดในบทที่ 3 หัวข้อ 3.2) 
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2.2.3. การหาภาวะท่ีเหมาะสมในการใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาโลหะ-ของเหลวไอออนิกในปฏิกิริยา
ดีคาร์บอกซิเลชันของกรดสเตียริก 

2.2.3.1 การสร้างกราฟมาตรฐาน 
2.2.3.1.1 กราฟมาตรฐานของ n-heptadecane  

เตรียมตัวอย่างของ n-heptadecane ที่ช่วงความเข้มข้นครอบคลุมผลิตภัณฑ์ที่จะเกิดขึ้นใน
การทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชัน 5 ความเข้มข้น คือ 0.5, 2.0, 5.0, 10.0 และ 15.0 mg/mL ในตัว
ทำละลาย ethyl acetate และเติม n-decane เพื่อเป็นสารมาตรฐานภายใน (internal standard) 
ที่ความเข้มข้น 2.5 mg/mL ผสมกัน โดยให้มีปริมาตรรวม 200 µL แล้วนำไปวิเคราะห์ด้วยเทคนิค 
GC-FID จากนั ้นจึงนำอัตราส่วนของพื้นที ่ใต้พีกของ n-heptadecane: n-decane มาพล็อตเป็น
ฟังก์ชันของอัตราส่วนโดยมวลของ n-heptadecane: n-decane หาสหสัมพันธ์ของ  ตัวแปรทั้งสอง
เพ่ือสร้างสมการเส้นตรงโดยวิธี linear regression 

2.2.3.1.2 กราฟมาตรฐานของ stearic acid  
เนื ่องจากการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันนั ้นอาจมี stearic acid เหลืออยู ่จากการทำ

ปฏิกิริยา โดยสารนี้มีจุดเดือดสูงถึง 361 ˚C ซึ่งไม่สามารถวิเคราะห์ด้วยเทคนิคแก๊สโครมาโทกราฟีได้

โดยตรงเนื่องจากอุณหภูมิของเครื่องที่ตั้งไว้ไม่สูงพอ ดังนั้นจึงต้องทำปฏิกิริยาเอสเทอริฟิเคชันของ

ผลิตภัณฑ์ที่ได้จากการทำปฏิกิริยาให้เปลี่ยนจากหมู่คาร์บอกซิลของ stearic acid ให้เป็นหมู่เอสเทอร์

แทน เพื ่อให้มีจุดเดือดที ่ต่ำลง โดยการแบ่งผลิตภัณฑ์ที ่ได้มาประมาณ 10 mg ละลายใน 20%  

เมทานอล-อะซิโทน 175 µL และ trimethylsilyldiazomethane เข้มข้น 0.6 M ปริมาตร 175 µL 

ผสมให้เข้ากัน จากนั้นทิ้งไว้ที่อุณหภูมิห้องเป็นเวลา 20 นาที แล้วเป่าให้แห้งด้วยแก๊สไนโตรเจน 

สร้างกราฟมาตรฐานของ stearic acid โดยเลือกใช้ความเข้มข้นของ stearic acid 4 ความ
เข้มข้นคือ 1, 5, 15 และ 25 mg/mL และเติม n-decane เป็นสารมาตรฐานภายใน ความเข้มข้น 
2.5 mg/mL ผสมกัน โดยให้มีปริมาตรรวม 200 µL ด้วยเทคนิค GC-FID  

2.2.3.2 การทดสอบตัวเร่งปฏิกิริยาในการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของกรด
ไขมัน 

2.2.3.2.1 การศึกษาผลของชนิดของตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม 
ในงานวิจัยนี ้ใช้ตัวเร่งปฏิริยาตระกูลแพลเลเดียมต่างๆ ได้แก่ Pd/C, PdCl2, Pd(OAc)2, 

Pd(PPh3)4 และ Pd-MCM-41 ที ่ส ังเคราะห์ได้จาก หัวข้อ 2.2.2 มาทดสอบการเร ่งปฏิกิร ิยา 

ดีคาร์บอกซิเลชันของ stearic acid โดยแบ่งการทดลองออกเป็น 2 ชุดการทดลอง ได้แก่ ในกรณีที่ไม่

มีของเหลวไอออนิก และในกรณีที่มีของเหลวไอออนิก ปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันทั้งหมดกระทำใน
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เครื ่องปฏิกรณ์สเตนเลสแบบปิดผนึก โดยผสม stearic acid 100 mg (0.35 mmol) กับตัวเร่ง

ปฏิกิริยาแพลเลเดียมต่างๆ ข้างต้น (ให้มีสัดส่วนของ Pd เท่ากับ 1% โดยน้ำหนักหรือ 2.67 mol% 

ของตัวเร่งปฏิกิริยา Pd เมื่อเทียบกับ stearic acid) ในกรณีที่มีของเหลวไอออนิกจะเติมของเหลว   

ไอออนิกชนิด [BMIM]PF6 ปริมาณ 100 mg (0.35 mmol) ลงในเครื ่องปฏิกรณ์ และนำมาให้    

ความร้อนในเตาไฟฟ้าแบบดิจิตอลที่ปรับอุณหภูมิรอไว้ที่ 300 ˚C และให้ความร้อนแก่เครื่องปฏิกรณ์ที่

อุณหภูมิเดียวกันเป็นเวลา 2 ชั่วโมง เมื่อครบกำหนด ทำเครื่องปฏิกรณ์ให้เย็นลงจนถึงอุณหภูมิห้อง

และเปิดออกอย่างระมัดระวัง จากนั ้นถ่ายเทสารจากเครื ่องปฏิกรณ์ไปยังหลอดเอพเพนดอร์ฟ 

(eppendorf tube) โดยชะสารออกมาด้วย n-pentane และกรองเอาตัวเร่งปฏิกิริยาที่เป็นของแข็ง

ออกโดยใช้ตัวกรองชนิด syringe filter ขนาด 0.45 µm เส้นผ่านศูนย์กลาง 13 mm ยี ่ห้อ GVS 

จากนั้นกำจัดของเหลวไอออนิกออกโดยการล้างด้วยน้ำ ทำชั้นตัวทำละลายอินทรีย์ให้ปราศจากน้ำ

ด้วย magnesium sulfate กรองและทำให้แห้งโดยการเป่าด้วยก๊าซไนโตรเจน จากนั้นนำผลิตภัณฑ์ 

ที่ได้มาทำปฏิกิริยาเอสเทอริฟิเคชันเพื ่อเปลี่ยนจากหมู่คาร์บอกซิลของ stearic acid ให้เป็นหมู่ 

เอสเทอร์แทน ตามวิธีการในหัวข้อ 2.2.3.1.2 

 วิเคราะห์ผลิตภัณฑ์ที ่เกิดขึ ้นด้วยวิธี GC-MS โดยเลือกการทดลองที ่ใช้ตัวเร่งปฏิกิร ิยา 

Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 เพื่อพิสูจน์การเกิดผลิตภัณฑ์หลักโดยเทคนิคนี้

สามารถบอกชนิดของผลิตภัณฑ์ต่างๆโดยใช้แมสในการวิเคราะห์เทียบกับค่าอ้างอิงที่มีข้อมูลในระบบ 

ในการเตรียมตัวอย่างมาฉีด ประกอบไปด้วยผลิตภัณฑ์ที่ได้จากการทำปฏิกิริยา 2 mg ตัวทำละลาย 

ethyl acetate ปริมาตร 100 µL  

ในการวิเคราะห์ผลิตภัณฑ์ด้วยเทคนิค GC-FID เตรียมตัวอย่างที่จะนำมาฉีด ซึ่งประกอบด้วย

ผลิตภัณฑ์ที่ได้จากการทำปฏิกิริยาความเข้มข้น 20 mg/mL ปริมาตร 150 µL สารมาตรฐานภายใน          

n-decane ความเข้มข้น 20 mg/mL ปริมาตร 25 µL และเติมตัวทำละลาย ethyl acetate ปริมาตร 

25 µL เพ่ือให้ได้ปริมาตรรวม 200 µL และมีความเข้มข้นสุดท้ายของสารตัวอย่างเป็น  15 mg/mL 

และ n-decane เป็น 2.5 mg/mL โดยตั้งภาวะในการฉีด GC ดังนี้ ปริมาณสารที่ฉีดเท่ากับ 1 µL, split 

50:1, อุณหภูมิ detector 280 ˚C, ขนาด syringe 10 µL, อัตราการไหลของแก๊สไนโตรเจน 1 

mL/min และตั้งโปรแกรมอุณหภูมิ ดังนี้ อุณหภูมิ 100 ˚C 5 นาที เพ่ิมอุณหภูมิ  5 ˚C/min จนถึง 

170 ˚C ค้างไว้ 10 นาที จากนั้นเพิ่มอุณหภูมิ 10 ˚C/min จนถึง 260 ˚C ค้างไว้เป็นเวลา 17 นาท ีรวม 

55 นาที 
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2.2.3.2.2 การทดสอบประสิทธิภาพของของเหลวไอออนิกในการทำงาน
ร่วมกับตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม 

 ทำการทดลองเช่นเดียวกับการทดลองในหัวข้อ 2.2.3.2.1 โดยใช้ stearic acid 100 mg 

(0.35 mmol) Pd(OAc)2 2.1 mg (คิดเป็น 1% Pd w/w เมื่อเทียบกับ stearic acid) โดยของเหลว

ไอออนิกที ่นำมาใช ้ในการเปร ียบเทียบคือ  [BMIM]Cl, [BMIM]Br, MIMC3SO3, [MIMC2MIM]Br, 

[MIMC3MIM]Br และ [MIMC4MIM]Br โดยควบคุมน้ำหนักของของเหลวไอออนิกแต่ละชนิดเท่ากันคือ 

100 mg แล้วนำไปให้ความร้อนในเครื่องปฏิกรณ์สเตนเลสแบบปิดผนึกที่อุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 

2 ชั่วโมง ก่อนจะนำผลิตภัณฑ์มาวิเคราะห์ด้วยเทคนิค GC-FID 

2.2.3.2.3 การหาปริมาณของของเหลวไอออนิกที่เหมาะสมในการทำปฏิกิริยา 
ทำการทดลองเช่นเดียวกับการทดลองข้อที่ 2.2.3.2.1 โดยใช้ stearic acid 100 mg (0.35 

mmol) ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd(OAc)2 2.1 mg (คิดเป็น 1% Pd w/w เมื่อเทียบกับ stearic acid) และ

ของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 ที่ปริมาณต่างๆ ได้แก่ 1, 50 และ 75 mg แล้วนำไปให้ความร้อนใน

เครื่องปฏิกรณ์สเตนเลสแบบปิดผนึกที่อุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ก่อนจะนำผลิตภัณฑ์มา

วิเคราะห์ด้วยเทคนิค GC-FID  

2.2.3.2.4 การหาระยะเวลาในการทำปฏิกิริยาที่เหมาะสม 
ทำการทดลองเช่นเดียวกับการทดลองข้อที่ 2.2.3.2.1 โดยใช้ stearic acid 100 mg (0.35 

mmol) ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd(OAc)2 2.1 mg (คิดเป็น 1% Pd w/w เมื่อเทียบกับ stearic acid) และ

ของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 ปริมาณ 75 mg แล้วนำไปให้ความร้อนในเครื่องปฏิกรณ์สเตนเลส 

แบบปิดผนึกที่อุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 30 นาที และ 60 นาที ก่อนจะนำผลิตภัณฑ์มาวิเคราะห์

ด้วยเทคนิค GC-FID  

2.2.3.2.5 การทดสอบอุณหภูมิที่ใช้ในการทำปฏิกิริยา 
ทำการทดลองเช่นเดียวกับการทดลองข้อที่ 2.2.3.2.1 โดยใช้ stearic acid 100 mg (0.35 

mmol) ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd(OAc)2 2.1 mg (คิดเป็น 1% Pd w/w เมื่อเทียบกับ stearic acid) และ

ของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 ปริมาณ 75 mg แล้วนำไปให้ความร้อนในเครื่องปฏิกรณ์สเตนเลส 

แบบปิดผนึกที่อุณหภูมิ 250 ˚C และ 350 ˚C เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ก่อนจะนำผลิตภัณฑ์มาวิเคราะห์

ด้วยเทคนิค GC-FID  
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2.2.3.2.6 การทดสอบชนิดของแหล่งกำเนิดไฮโดรเจน 
ทำการทดลองเช่นเดียวกับการทดลองข้อที่ 2.2.3.2.1 โดยใช้ stearic acid 100 mg (0.35 

mmol) ตัวเร ่งปฏิกิร ิยา Pd(OAc)2 2.1 mg (คิดเป็น 1% Pd w/w เมื ่อเทียบกับ stearic acid) 

ของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 ปริมาณ 75 mg และแหล่งกำเนิดไฮโดรเจนชนิดต่างๆ ได้แก่ 

cyclohexene ปริมาตร 50 µL (0.47 mmol) หรือ ammonium formate ปริมาณ 41.2 mg (0.65 

mmol) แล้วนำไปให้ความร้อนในเครื่องปฏิกรณ์สเตนเลสแบบปิดผนึกที่อุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 2 

ชั่วโมง 
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3. บทที่ 3 

ผลการทดลองและอภิปรายผลการทดลอง 

 
3.1 การสังเคราะห์ พิสูจน์เอกลักษณ์ของของเหลวไอออนิกในกลุ่มอิมมิดาโซเลียม 

ในงานวิจัยนี้มุ่งเน้นศึกษาของเหลวไอออนิกในกลุ่มอิมมิดาโซเลียม ซึ่งประกอบด้วยวงแหวน

เฮทเทอโรไซคล ิกแคทไอออน (heterocyclic cations) ทีม ีประจ ุบวก น ิยมนำมาใช ้มากใน

อุตสาหกรรมเนื่องจากทนต่อปฏิกิริยาออกซิเดชัน-รีดักชัน, มีความหนืดต่ำและสังเคราะห์ได้ง่าย และ

สะดวกต่อการดัดแปลงโครงสร้างเพื่อพัฒนาให้มีสมบัติต่างๆเสนอกลไก และอธิบายบทบาทของ 

ของเหลวไอออนิกที่ดีขึ้นโดยเปลี่ยนหมู่แทนที่บนตำแหน่งที่ 1, 2 หรือ 3 ของวงอิมมิดาโซเลียม ดังรูป

ที่ 3.1  

   

รูปที่ 3.1 โครงสร้างของหมู่อิมมิดาโซเลียมที่เป็นส่วนประกอบหลักของของเหลวไอออนิก 
 

 1-Butyl-3-methyl imidazolium cation หรือ [BMIM]+ ดังรูปที ่ 3.2 (ก) เป็นหนึ ่งใน

ของเหลวไอออนิกที่เป็นอนุพันธ์ของอิมมิดาโซเลียมแคทไอออนที่นิยมใช้อย่างแพร่หลาย เนื่องจาก

สามารถใช้ร่วมกับโลหะทรานซิชันหลากหลายชนิดและยังเพิ่มความว่องไว ในขณะเดียวกันก็ยังให้

ความจำเพาะสูงภายใต้สภาวะที่ไม่รุนแรงอย่างเช่น การทำปฏิกิริยาไฮโดรจีเนชันของแอลไคน์46 เป็น

ต้น โดยเฉพาะอย่างยิ่งมีรายงานการเพิ่มประสิทธิภาพของปฏิกิริยาที่เร่งด้วยแพลเลเดียมหลาย

ปฏิกิริยาโดยของเหลวไอออนิกชนิดอิมมิดาโซเลียม11, 35, 38 ซึ่งผู้วิจัยมีสมมติฐานว่าอิมมิดาโซเลียม

แคทไอออนสามารถเกิดการดีโปรโตเนต ได้เป็นคาร์บีนซึ่งเป็นลิแกนด์ที่ดีของแพลเลเดียม 40 และได้

เคยมีงานวิจัยที่พิสูจน์มาแล้วว่าแพลเลเดียมสามารถเกิดสารประกอบเชิงซ้อนกับของเหลวไอออนิก

ได้40 ดังนั้นงานวิจัยนี้จึงได้เริ่มจากการสังเคราะห์ของเหลวไอออนิกที่มีโครงสร้างหลักเป็น1-butyl-3-

methylimidazolium cation, [BMIM]+ ที่มีไอออนลบของ halide หรือ hexafluorophosphate 
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หรือ sulfonate และของเหลวไอออนิกชนิดบิสอิมมิดาโซเลียมที่มีสายโซ่คาร์บอนที่เชื ่อมระหว่าง

วงอิมมิดาโซเลียมที่มีความยาวแตกต่างกัน (C2-C4) ดังรูปที่ 3.2 (ข) 

ก.  

 

ข. 

 

 

 
 

รูปที่ 3.2 ก. โครงสร้างของ 1-Butyl-3-methyl imidazolium cation, [BMIM]+ ข. โครงสร้างของ
ของเหลวไอออนิกท่ีใช้ในงานวิจัยนี้ 
 

3.1.1. การสังเคราะห์ 1-butyl-3-methylimidazolium chloride, [BMIM]Cl 
 การส ังเคราะห ์ [BMIM]Cl จากปฏิก ิร ิยาระหว ่าง  N-methylimidazole ก ับ n-butyl 

chloride ได้ผลิตภัณฑ์เป็นของเหลวใสสีเหลืองอ่อน น้ำหนัก 6.2 กรัม คิดเป็นร้อยละของผลิตภัณฑ์  

ที่ได้ = 96% สามารถพิสูจน์เอกลักษณ์ของผลิตภัณฑ์ที่ได้ด้วยเทคนิค MALDI-TOF MS พบสัญญาณ

ของผลิตภัณฑ์ที่ m/z = 138.2 ซึ่งสอดคล้องกับผลการคำนวณ m/z ของ C8H15N2
+ = 139.1 ([M-

Cl]+) และจากการวิเคราะห์โครงสร้างด้วยเทคนิค 1H NMR (500 MHz, DMSO-d6, , ppm) พบ

ส ัญญาณดังนี้  9.20 (s, 1H), 7.78 (d J = 1.4 Hz, 1H), 7.71 (d J = 1.1 Hz, 1H), 4.16 (t J = 7.2 

Hz, 2H), 3.85 (s, 3H), 1.81 – 1.69 (m, 2H), 1.32 – 1.18 (m, 2H), 0.90 (t J = 7.4 Hz, 3H) ซึ่ ง

สอดคล้องกับโครงสร้างของผลิตภัณฑ์ และยืนยันได้ว่าสามารถสังเคราะห์ [BMIM]Cl ได้จริงดังรูปที่ 

3.3 

จากนั้นจึงได้แลกเปลี่ยนเคาน์เตอร์ไอออนจาก Cl- เป็น PF6
- โดยใช้ KPF6 ได้ผลิตภัณฑ์ 

[BMIM]PF6 เป็นของเหลวสีเหลืองหนัก 7.7 กรัม คิดเป็นร้อยละของผลิตภัณฑ์ที่ได้ = 95% สามารถ

พิสูจน์เอกลักษณ์ของผลิตภัณฑ์ที่ได้ด้วยเทคนิค MALDI-TOF MS พบสัญญาณของผลิตภัณฑ์ที่ m/z 

= 138.1 ซึ่งสอดคล้องกับผลการคำนวณ m/z ของ C8H15N2
+ = 139.2 ([M-PF6]+) ยืนยันโครงสร้าง
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ด้วยเทคนิค 19F NMR (376 MHz, DMSO-d6, , ppm) ซึ่งพบสัญญาณที่ -70.18 (d, 1JFP = 711.3 

Hz) ซึ ่งพิสูจน์ได้ว ่ามีการแลกเปลี ่ยนไอออนเป็น PF6 ได้ และยืนยันได้ว ่าสามารถสังเคราะห์ 

[BMIM]PF6 ได้จริงดังรูปที่ 3.4 

 
รูปที่ 3.3 1H NMR ของ 1-butyl-3-methylimidazolium chloride, [BMIM]Cl (500 MHz, 
DMSO-d6)  

 

รูปที่ 3.4 19F NMR ของ 1-butyl-3-methylimidazolium hexafluorophosphate, [BMIM]PF6 
(376 MHz, DMSO-d6)  

a
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 สำหรับของเหลวไอออนิกชนิดอื ่นสามารถสังเคราะห์ได้ในทำนองเดียวกัน ข้อมูลการ
สังเคราะห์และพิสูจน์เอกลักษณ์สามารถสรุปได้ดังตารางท่ี 3.1 

ตารางท่ี 3.1 แสดงข้อมูลของของเหลวไอออนิกชนิดต่าง ๆ ที่สังเคราะห์ได้ 
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3.2 การสังเคราะห์และพิสูจน์เอกลักษณ์ของตัวเร่งปฏิกิริยา 
 ในการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของกรดไขมันในงานวิจัยนี้ ใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม

แบบต่างๆ 5 ชนิด ได้แก่ แพลเลเดียมที่รองรับบนวัสดุคาร์บอน (Pd/C), แพลเลเดียมบนตัวรองรับ 

MCM-41 (Pd-MCM-41), แพลเลเดียม(II) คลอไรด์ (PdCl2), แพลเลเดียม(II) อะซิเตต (Pd(OAc)2) 

และ เตตระคิส(ไตรฟีนิลฟอสฟีน)แพลเลเดียม(0) (Pd(PPh3)4) โดยตัวเร่งแพลเลเดียมทั้งหมดหาซื้อได้

ยกเว้น ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd-MCM-41 ที่จำเป็นต้องสังเคราะห์ข้ึนมาดังรายละเอียดในหัวข้อ 2.2.2  

ในการสังเคราะห์วัสดุรองรับ MCM-41 พบว่า MCM-41 ที่สังเคราะห์ได้มีลักษณะเป็นผง 

สีขาว พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค XRD ดังรูปที ่ 3.5 โดยการเลี ้ยวเบนของรังสีเอกซ์จากการ

สังเคราะห์ MCM-41 พบพีคที่มีการเลี้ยวเบนอย่างมากที่มุม 2θ = 2.3˚ สำหรับระนาบ d100 และพบ

จุดสูงสุดสองจุดที่มีการเลี้ยวเบนที่มีความสูงของพีคที่ต่ำที่ 2θ = 3.98˚ และ 4.54˚ สำหรับระนาบ 

d110 และ d200 ตามลำดับ ซึ่งเมื่อเทียบกับกราฟการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของ MCM-41 จากงานวิจัย

อ้างอิง47 พบว่ามีความสอดคล้องกัน จึงยืนยันได้ว่าผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้คือ MCM-41 จริง 

 
รูปที่ 3.5 กราฟการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์จากการสังเคราะห์ MCM-41 
 

จากนั้นจึงนำ MCM-41 ที่สังเคราะห์ได้ข้างต้นมาเตรียม Pd-MCM-41 โดยควบคุมปริมาณ

ของแพลเลเดียมไว้ที่ 9.1% w/w (0.85 mmol/g) พบว่าได้ผลิตภัณฑ์ที่มีลักษณะเป็นผงสีเทาเมื่อ

นำไปพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค XRD ดังรูปที่ 3.6 (สีแดง) และเปรียบเทียบกับสัญญาณ XRD ของ 

MCM-41 ข้างต้น ดังรูปที่ 3.6 (สีน้ำเงิน) พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนของ Pd-MCM-41 แสดงการ

สะท้อนที่มุม 2θ = 2.4˚, 4.1˚ และ 4.72˚ สำหรับ d100, d110, d200 ตามลำดับ สัญญาณ XRD ที่
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ลดลงและลักษณะสัญญาณที่กว้างขึ้น ยืนยันว่ามีการดัดแปลง MCM-41 ทำให้โครงสร้างรูพรุน

เปลี่ยนไปจากเดิม กล่าวคือ การจัดเรียงตัวในระนาบ 2 มิติของซิลิกามีความเป็นระเบียบลดลง 

นอกจากนี้ การเปลี่ยนแปลงมุมการหักเหของระนาบ (100) ไปยังมุม 2θ ที่สูงขึ้น แสดงถึงการลดลง

ของช่องว่างระหว่างผลึก ซึ่งเกิดจากการแทรกตัวของอะตอม Pd เข้าไปในวัสดุรูพรุน MCM-41 และ

เปรียบเทียบกับงานวิจัยอ้างอิง47 สามารถยืนยันได้ว่าผลิตภัณฑ์ที่ได้คือ Pd-MCM-41  

 

รูปที่ 3.6 กราฟการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์จากการสังเคราะห์ Pd-MCM-41 (สีแดง) และ MCM-41 
(สีน้ำเงิน) ที่สังเคราะห์ 
 

3.3 การหาภาวะที่เหมาะสมในการใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาโลหะ-ของเหลวไอออนิกในปฏิกิริยาดีคาร์
บอกซิเลชันของกรดสเตียริก 

ในการทดลองได้เลือก stearic acid เป็นกรณีศึกษา เนื่องจาก stearic acid เป็นกรดไขมัน

หลักที ่พบในไขมันในธรรมชาติอย่างแพร่หลาย และไม่มีหมู ่ฟ ังก์ช ันอื ่นที ่อาจจ ะรบกวนการ

เกิดปฏิกิริยาและการแปลผล อีกท้ังยังมีข้อมูลให้เปรียบเทียบในเอกสารอ้างอิงเป็นจำนวนมาก  

3.3.1 การวิเคราะห์ประสิทธิภาพของการเกิดปฏิกิริยา 
การว ิ เคราะห ์ผล ิตภ ัณฑ ์ท ี ่ ได ้จากการทำปฏ ิก ิ ร ิ ยาด ั งกล ่ าวอาศ ัย เทคน ิค Gas 

Chromatography - Flame Photometric Detector (GC-FID) ซึ่งจะสามารถตรวจสอบได้ทั้งเชิง

คุณภาพและเชิงปริมาณ โดยการหาค่าการเลือกจำเพาะของผลิตภัณฑ์ (selectivity) และค่าการ

เปลี่ยนไปของสารตั้งต้น (conversion) ซึ่งคำนวณได้จากสูตรต่อไปนี้25 
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สมการที่ 3.1 สมการในการคำนวณค่าการเลือกจำเพาะของผลิตภัณฑ์ (selectivity)  

 

 

สมการที่ 3.2 สมการในการคำนวณค่าการเปลี่ยนไปของสารตั้งต้น (conversion) 

 

เนื ่องจากสารต่างชนิดกันจะแสดงการตอบสนองต่อการตรวจวัดไม่เท่ากัน ดังนั ้นจึง

จำเป็นต้องอาศัยสารมาตรฐานเป็นตัวอ้างอิง ในงานวิจัยนี้ได้สร้างกราฟมาตรฐาน (calibration 

curve) ด้วยวิธ ีสารมาตรฐานภายใน (internal standard method) โดยใช้ n-decane เป็นสาร

มาตรฐานภายใน (internal standard, IS) เปรียบเทียบกับสารตั้งต้น (stearic acid) และผลิตภัณฑ์ 

(n-heptadecance) ที่อัตราส่วนต่างๆ กัน โดยให้ปริมาณสารมาตรฐานคงที่ที่ 2.5 mg/mL ซึ่งเป็น

การจำลองสภาพการวิเคราะห์จริง จากการวิเคราะห์ด้วยเทคนิค GC-FID พบว่า สารมาตรฐาน  

n-decane แสดง พีคท ี ่ ม ี  retention time (tR) ประมาณ 8.0 นาท ี  ในขณะท ี ่ ผ ล ิ ตภ ัณฑ์   

n-heptadecance พบพ ีคท ี ่  tR ประมาณ 20.6 นาท ี  เม ื ่ อนำอ ัตราส ่ วนพ ื ้ นท ี ่ ใต ้พ ี กของ  

n-heptadecane ต่อพ้ืนที่ใต้พีกของ n-decane (ได้จาก GC-FID) มาพล็อตกับอัตราส่วนโดยมวลของ 

n-heptadecane: n-decane ได้กราฟมาตรฐานที่อธิบายได้ด้วยสมการเส้นตรง y = 1.6612x – 

0.2995 และ R2
 = 0.993 ดังรูปที่ 3.7 ส่วนสารตั้งต้นได้แก่ stearic acid ให้พีก ที่ tR ประมาณ 34.6 

นาที และแสดงพีกของสารเจือปนเล็กน้อยที่ tR ประมาณ 37.1 นาที ได้กราฟมาตรฐานที่อธิบายได้

ด้วยสมการเส้นตรง y = 1.7388x – 0.5592 และ R2
 = 0.999 ดังรูปที่ 3.8  
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รูปที่ 3.7 กราฟมาตรฐานของ n-heptadecane (C17) แสดงอัตราส่วนพื้นทีใต้พีกต่ออัตราส่วนโดย
มวลเมื่อเทียบกับสารมาตรฐาน n-decane (IS) 
 

 
รูปที่ 3.8 กราฟมาตรฐานของ stearic acid แสดงอัตราส่วนพื้นทีใต้พีกต่ออัตราส่วนโดยมวลเมื่อ
เทียบกับสารมาตรฐาน n-decane (IS) 
 

3.3.2 การทดสอบตัวเร่งปฏิกิริยาในการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของกรดไขมัน 
ในการทดสอบประสิทธิภาพของตัวเร่งปฏิกิริยา ได้นำ stearic acid มาทำปฏิกิริยาดีคาร์บอก

ซิเลชันโดยการให้ความร้อนกับตัวเร่งปฏิร ิยาตระกูลแพลเลเดียมต่างๆ ได้แก่ Pd/C, PdCl2, 

Pd(OAc)2, Pd(PPh3)4 และ Pd-MCM-41 โดยเริ่มต้นจากการทำปฏิกิริยาที่อุณหภูมิ 300 ˚C เป็น

เวลา 2 ชั่วโมง ซึ่งเป็นภาวะมาตรฐานที่มีผู ้ทดสอบมาก่อนหน้านี้ โดยมีสองชุดการทดลอง ได้แก่

ปฏิกิริยาที่ไม่มีของเหลวไอออนิก และแบบที่มีของเหลวไอออนิกชนิด [BMIM]PF6 โดยใช้อัตราส่วน

ของ stearic acid: Pd: [BMIM]PF6 = 100: 1: 100 โดยน้ำหนัก โดยน้ำหนักของ Pd คิดเฉพาะตัว Pd 

ในรูปโลหะอิสระ ยังไม่รวมน้ำหนักของตัว support อื่นๆ เพื่อให้สามารถเทียบตัวเร่งปฏิกิริยาต่าง

ชนิดกันที่ปริมาณ Pd เท่ากัน ดังนั้นน้ำหนักของตัวเร่งปฏิกิริยาที่ใช้จริงจะมากกว่าตัวเลขที่แสดง 
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ในเบื้องต้นได้ทดสอบการเกิดปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ในภาวะที่มีและไม่มีของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 โดยใช้เทคนิค 1H NMR โดย

พิจารณาจากสัญญาณของ CH2COOH ของ stearic acid ที่ 2.33 ppm และสัญญาณ CH3 ของ  

n-heptadecane และ stearic acid ที่ 0.86 ppm ซึ่งเปอร์เซ็นต์ของการเปลี่ยนไปของสารตั้งต้น

คำนวณโดยใช้สมการ ดังนี้: 

 

สมการที่ 3.3 การคำนวณเปอร์เซ็นต์ของการเปลี่ยนไปของสารตั้งต้นจากสัญญาณ 1H NMR 

 

โดยที่ a และ b แทน อินทิเกรทของสัญญาณโปรตอนที่ตำแหน่ง 2.33 และ 0.86 ppm ซ่ึง a 

คือสัญญาณโปรตอนของ CH2 (2H) ซึ่งเป็นตำแหน่งที่อยู่ติดกับกลุ่มฟังก์ชันคาร์บอกซิลของ stearic 

acid และ b คือสัญญาณโปรตอน ของ CH3 จากทั้งผลิตภัณฑ์ heptadecane (6H) และสารตั้งต้น 

(3H) การคำนวณนี้มีสมมติฐานว่า stearic acid เปลี่ยนไปเป็น heptadecane โดยไม่เกิดผลิตภัณฑ์

ข้างเคียงอื่น จากผลการทดลองดังแสดงในรูปที่ 3.9 และ รูปที่ 3.10 ซึ่งเป็น 1H NMR สเปกตรัมของ

ผลิตภัณฑ์ที่ได้จากการทำปฏิกิริยาที่ไม่มีของเหลวไอออนิก และแบบที่มีของเหลวไอออนิก  ชนิด 

[BMIM]PF6 ตามลำดับ จากการคำนวณตามสมการที่ 3.3 พบว่าเปอร์เซ็นต์ของการเปลี่ยนไปของสาร

ตั้งต้นจากปฏิกิริยาที่ไม่มีของเหลวไอออนิก มีค่า 9.4% แต่เมื่อมีของเหลวไอออนิกจะมีค่าที่เพิ่มขึ้น

เป็น 90.4% จึงยืนยันได้ว่าเมื่อมีของเหลวไอออนิกจะช่วยทำให้การเกิดปฏิกิริยาเกิดได้ดีขึ้น 
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รูปที่ 3.9 สเปกตรัม 1H NMR ของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 เพียงอย่างเดียว 

 

รูปที่ 3.10 สเปกตรัม 1H NMR ของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6  
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ในทางปฏิบัติ ผลที่ได้จากวิเคราะห์ด้วยเทคนิค 1H NMR จะไม่ให้ค่าที่แม่นยำนัก เนื่องจาก

การเกิดปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ stearic acid นั้นไม่ได้เกิดเป็น n-heptadecane 100% 

ดังนั ้นการคำนวณตามสมการ 3.3 จึงมีข้อจำกัด สามารถใช้เป็นการประมาณคร่าว ๆ เท่านั้น  

การวิเคราะห์ด้วยเทคนิคแก๊สโครมาโทกราฟีจะแสดงพีคของผลิตภัณฑ์ที่ได้ทุกตัวจึงสามารถคำนวณ

และวิเคราะห์ได้อย่างแม่นยำกว่า อย่างไรก็ตาม ก็ยังอาจมีข้อจำกัดจากการที่ไม่ได้เก็บผลิตภัณฑ์ที่เป็น

แก๊สไปวิเคราะห์ด้วย 

ในการยืนยันผลิตภัณฑ์ที่ได้จากการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชัน สามารถทำได้โดยใช้เทคนิค 

Gas Chromatography – Mass Spectrometry (GC-MS) โดยเลือกการทดลองที่ใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา 

Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 มีโครมาโตแกรมดังรูปที่ 3.11 ซึ่งพบว่าผลิตภัณฑ์

หลักท่ีเกิดข้ึน คือ heptadecane พบพีคที่ tR ประมาณ 32.3 นาท ีและพบพีคของ methyl stearate 

ซึ่งมาจากสารตั้งต้นที่ผ่านการ derivatize เป็นเมทิลเอสเทอร์ด้วย trimethylsilyl diazomethane 

เพ่ือให้วิเคราะห์ได้ง่ายข้ึนที่ tR ประมาณ 42.3 นาท ี 

 

รูปที่ 3.11 โครมาโตแกรมจากเทคนิค GC-MS ของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ stearic 

acid โดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 
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จากการวิเคราะห์ผลิตภัณฑ์ที่ได้ด้วยเทคนิค GC-FID สามารถนำมาคำนวณหาค่า selectivity 

และ conversion (สมการที่ 3.1 และ 3.2) โดยใช้สมการจากกราฟมาตรฐานที่เทียบกับ n-decane 

เพื่อปรับแก้การตอบสนองที่แตกต่างกันของ stearic acid และ n-heptadecane ได้ผลดังแสดงใน

รูปที่ 3.12 (ก) พบว่าตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมทุกชนิดที่นำมาทดสอบแสดงความสามารถในการ

เกิดปฏิกิริยาที่ต่ำ โดยที่เมื ่อยังไม่มีของเหลวไอออนิกอยู่ในปฏิกิริยา ซึ่งสามารถยืนยันได้จากค่า 

conversion ของ stearic acid โดยเมื่อไม่มีของเหลวไอออนิก ที่อยู่ในช่วง 48.0-68.3% โดยตัวเร่ง

ปฏิกิริยาที ่ให้ conversion สูงที ่สุดคือ Pd(OAc)2 และต่ำที ่สุดคือ Pd-MCM-41 ตัวเลขนี ้ให้ผลที่

แตกต่างจากการวิเคราะห์ด้วยเทคนิค 1H NMR เนื่องจากในกรณีของ NMR มีสมมติฐานว่า stearic 

acid ทั้งหมดเปลี่ยนเป็น n-heptadecane โดยไม่เกิดผลิตภัณฑ์อื่นข้างเคียง แต่ในความเป็นจริง

อาจจะเกิดผลิตภัณฑ์อื่นอีก จึงไม่สามารถตรวจวัดได้ด้วยวิธีการที่ใช้ อย่างไรก็ตาม เมื่อมีของเหลว  

ไอออนิก [BMIM]PF6 อยู ่ด้วย พบว่าค่า conversion จะดีขึ ้นอยู ่ในช่วง 75.0-92.7% โดยตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 เมื่อร่วมกับของเหลวไอออนิก BMIM]PF6 จะให้ conversion ที่ดีที่สุดที่ 92.7%  

ในแง่ของ selectivity เมื่อไม่มีของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 อยู่ด้วยพบว่าตัวเร่งปฏิกิริยา 

Pd(OAc)2 ให้ตัวเลขต่ำที่สุด อยู่ที ่ 2.3% ตัวเร่งปฏิกิริยาที่ทำให้เกิด selectivity ของผลิตภัณฑ์ที่

ใกล้เคียงกันคือ Pd-MCM-41 และ PdCl2 มีค่า selectivity ของ heptadecane อยู่ที่ 15.4% และ 

18.9% ตามลำดับ และตัวเร่งปฏิกิริยาที่ให้ค่า selectivity ค่อนข้างสูงคือ Pd(PPh3)4 และ Pd/C อยู่

ที่ 24.8% และ 51.8% ตามลำดับ ซึ่งจะเห็นได้ว่าในการทำปฏิกิริยาในภาวะดังกล่าวโดยไม่มีของเหลว

ไอออนิกร่วมด้วย ผลิตภัณฑ์ที่เกิดขึ้นนั้นมี selectivity ในการเกิด heptadecane ที่ค่อนข้างต่ำ 

แสดงว่า stearic acid ที่เกิดปฏิกิริยาไปไม่ได้เปลี่ยนไปเป็น heptadecane ทั้งหมด แต่เมื่อทำการ

ทดลองในสภาวะที่มีของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 อยู่ด้วย พบว่า selectivity มีค่าเพิ่มขึ้นอย่าง

ชัดเจน โดยมีค่า selectivity ของ heptadecane เรียงจากน้อยไปมากดังนี ้ Pd(PPh3)4 (59.7%), 

Pd/C (67.3%), Pd-MCM-41 (75.2%), PdCl2 (79.7%) และ Pd(OAc)2 (89.5%) ตามลำดับดังแสดง

ในรูปที่ 3.12 (ข) ดังนั้นตัวเร่งปฏิกิริยาที่ดีที ่สุดที่สามารถทำให้เกิดปฏิกิริยาที ่ได้ผลิตภัณฑ์ที ่มี 

selectivity ของ n-heptadecane ส ู งส ุด  และมี  conversion ของ stearic acid ส ู งท ี ่ ส ุดคือ 

Pd(OAc)2 ที่ใช้ร่วมกับ [BMIM]PF6 ซึ่งแตกต่างจาก Pd(Oac)2 ที่ไม่มี [BMIM]PF6 อยู่ด้วยอย่างมาก 
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จึงเป็นการแสดงให้เห็นถึงอิทธิพลของของเหลวไอออนิกอย่างชัดเจน โดยตัวอย่างของโครมาโตแกรม

ของระบบดังกล่าวแสดงดังรูปที่ 3.13  

 

ก. 

  

ข. 

  

รูปที่ 3.12 การทดสอบตัวเร่งปฏิกิริยาในการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid ภายใต้

ภาวะที่ไม่มีหรือมีของเหลวไออนิก ก. ค่า conversion ของ stearic acid ข. ค่า selectivity ของ 

heptadecane  
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ก. 

 

ข. 

 

รูปที่ 3.13 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันโดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd(OAc)2  ก. 

ปราศจากของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 ข. มีของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6  
 

3.3.3 อิทธิพลของชนิดของของเหลวไอออนิกในการทำงานร่วมกับตัวเร่งปฏิกิริยา 
 จากการหาชนิดของตัวเร่งปฏิกิริยาที่ดีที่สุดในการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ stearic 

acid ข้างต้นพบว่าตัวเร่งปฏิกิริยาที่ดีที่สุด คือ Pd(OAc)2 ที่ใช้ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 

ซึ่งให้ conversion ของ stearic acid สูงถึง 92.7% และ selectivity ของ n-heptadecane สูงถึง 

89.5% เพื่อศึกษาอิทธิพลของชนิดของของเหลวไอออนิกต่อการเกิดปฏิกิริยา ในการทดลองต่อมาจึง

ได้ทดสอบปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ stearic acid โดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับ

ของเหลวไอออนิกชนิดอ่ืน ได้แก่ [BMIM]Cl, [BMIM]Br, MIMC3SO3, [MIMC2MIM]Br, [MIMC3MIM]Br 

และ [MIMC4MIM]Br ภายใต้ภาวะเดียวกัน ผลการทดสอบเป็นดังแสดงรูปที่ 3.14 โดยพบว่าการใช้

ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ทำงานร่วมกับของเหลวไอออนิกชนิดต่างๆ ให้ค่า conversion ของ 

stearic acid อยู่ในช่วง 84.3%-92.7% ซึ่งอยู่ในเกณฑ์ดีและมีค่าใกล้เคียงกันทั้งหมด และแตกต่าง

Decane (IS)

Heptadecane

Stearic acid

Decane (IS)

Heptadecane

Stearic acid
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จาก Pd(OAc)2 ที ่ไม่มีของเหลวไอออนิกอยู ่ด ้วยอย่างชัดเจน อีกทั ้งยังให้ค ่า  selectivity ของ  

n-heptadecane ที่ดีอยู่ในช่วง 41.4%-89.5% อย่างไรก็ตาม ของเหลวไอออนิกทั้ง 6 ชนิดที่ทดสอบ

เพิ ่มเติมให้ค่า selectivity ของผลิตภัณฑ์ต่ำกว่า [BMIM]PF6 ดังนั ้นจึงเลือก Pd(OAc)2 ร่วมกับ

ของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาที่เหมาะสมสำหรับการนำไปศึกษาในขั้นตอนต่อไป 

ก. 

 

ข. 

 

รูปที ่ 3.14 การทดสอบชนิดของเหลวไอออนิกในการทำงานร่วมกับตัวเร่งปฏิกิร ิยาโลหะชนิด 

Pd(OAc)2 ก. ค่า conversion ของ stearic acid ข. ค่า selectivity ของ heptadecane 

 
3.3.4 ปริมาณของของเหลวไอออนิกที่เหมาะสมในการทำปฏิกิริยา 

 จากการทดสอบชนิดของเหลวไอออนิกในการทำงานร่วมกับตัวเร่งปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ใน

หัวข้อที่ผ่านมา พบว่าของเหลวไอออนิกที่ให้ประสิทธิภาพสูงสุด คือ [BMIM]PF6 จากนั้นจึงได้ศึกษา

ปริมาณของของเหลวไอออนิกชนิดนี้ที่เหมาะสมกับการทำปฏิกิริยา โดยได้ทดสอบโดยใช้ของเหลว 

ไอออนิก [BMIM]PF6 ในปริมาณ 1, 50 และ 75 mg ดังรูปที ่3.15 ซึ่งเทียบกับปริมาณท่ีได้ทดสอบใน
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ข้อ 3.3.1 และข้อ 3.3.2 ที่ใช้ของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 ปริมาณ 100 mg พบว่าเมื่อลดปริมาณ

ของของเหลวไอออนิกลง ประสิทธิภาพของปฏิกิร ิยาดีคาร์บอกซิเลชันทั ้ง conversion และ 

selectivity แย่ลงไปด้วย ซึ่งจากผลทดลองปริมาณท่ีเหมาะสมในการทำปฏิกิริยาโดยใช้ของของเหลว

ไอออนิกคือ 100 mg เป็นที่น่าสนใจว่าการเติมของเหลวไอออนิกลงไปแม้เพียงปริมาณเล็กน้อย  

(1 mg) จะช่วยเพิ่ม selectivity ขึ้นอย่างมากเมื่อเทียบกับไม่ได้เติม  

ก. 

 

ข. 
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ค. 

 

รูปที่ 3.15 การศึกษาปริมาณของของเหลวไอออนิกที่เหมาะสมในการทำปฏิกิริ ยาโดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับ [BMIM]PF6 ก. ค่า conversion ของ stearic acid จากเทคนิค 1H NMR 

ข. ค่า conversion ของ stearic acid จากเทคนิค GC-FID ค. ค่า selectivity ของ heptadecane 

จากเทคนิค GC-FID 

 

นอกจากนี้ ผู้วิจัยยังได้ตรวจสอบการเกิดผลิตภัณฑ์ด้วยเทคนิค 1H NMR โดยพิจารณาจาก

สัญญาณของ CH2COOH ของ stearic acid ที่ 2.33 ppm และสัญญาณ CH3 ของ n-heptadecane 

และ stearic acid ที่ 0.86 ppm ตามสมการ 3.3 ซึ่งพบว่าจะได้ตัวเลขที่แตกต่างกันเมื่อเทียบกับการ

วิเคราะห์โดยเทคนิค GC-FID ซึ่งได้อภิปรายไว้ก่อนหน้านี้แล้วในหัวข้อ 3.3.2 อย่างไรก็ตาม แนวโน้มที่

ได้เป็นไปในทางเดียวกัน กล่าวคือเมื่อเพิ่มปริมาณของเหลวไอออนิก %conversion ของ stearic 

acid จะเพิ่มขึ้น และที่ 100 mg จะให้ค่าสูงสุด แต่ไม่ได้ทำการทดลองต่อที่ปริมาณของของเหลว  

ไอออนิกสูงกว่านี้เนื่องจากต้นทุนที่เพ่ิมขึ้น ประกอบกับค่า conversion ที่ได้ก็ถือว่าเป็นที่น่าพอใจ 

3.3.5 การหาระยะเวลาในการทำปฏิกิริยาที่เหมาะสม 
 จากการทดสอบที่ผ่านมาพบว่าภาวะที่ใช้ Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 

ปริมาณ 100 mg ที่ระยะเวลาในการทำปฏิกิริยา 2 ชั่วโมง (120 นาที) ที่อุณหภูมิ 300 ˚C ให้ผลการ

ทดลองที่ดีที่สุด การทดสอบถัดไปคือการนำเปรียบเทียบระยะเวลาในการทำปฏิกิริยาที่เหมาะสม โดย

ไดท้ดลองลดเวลาในการทำปฏิกิริยาลง และได้ลดปริมาณของของเหลวไอออนิกลงจาก 100 mg เป็น 
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75 mg ด้วยเหตุผลด้านต้นทุน ประกอบกับผลที่ได้จากหัวข้อ 3.3.4 พบว่าการใช้ของเหลวไอออนิกที่

ปริมาณ 100 mg และ 75 mg ให้ผลไม่แตกต่างกันมากนัก ผลที่ได้เป็นดังแสดงในรูปที่ 3.16 พบว่าที่

ระยะเวลา 30 นาที การเกิดปฏิกิริยายังไม่สมบูรณ์ มีการเกิดผลิตภัณฑ์น้อย โดยมี conversion ของ 

stearic acid เป็น 72.1% และ selectivity ของ heptadecane เพียง 20.9% การที่เกิด conversion 

ค่อนข้างสูงแต่ selectivity ที่ต่ำอาจเกิดจากการที ่มี intermediate ที่ยังถูกดูดซับอยู ่บนตัวเร่ง

ปฏิกิริยา ส่วนการทำปฏิกิริยาที่ใช้เวลา 60 นาที มี conversion และ selectivity เพิ่มขึ้น แต่ก็ยัง

ค่อนข้างต่างจากการทำปฏิกิริยาที่ใช้เวลา 120 นาทีมาก ดังนั้นจึงสรุปว่าระยะเวลาในการทำปฏิกิริยา

ทีเ่หมาะสมคือ 120 นาที โดยไม่ได้ทดสอบที่ระยะเวลาที่นานกว่านี้เนื่องจากต้นทุนที่เพ่ิมขึ้นและจะใช้

เวลานานเกินไป ประกอบกับค่า conversion และ selectivity ที่ได้ที่เวลา 120 นาทีก็ถือว่าเป็นที่ 

น่าพอใจแล้ว 

ก. 
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ข. 

 

รูปที ่ 3.16 การทดสอบระยะเวลาในการทำปฏิกิร ิยาโดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับ 

[BMIM]PF6  ก. ค่า conversion ของ stearic acid ข. ค่า selectivity ของ heptadecane 

 

3.3.6 การหาอุณหภูมิของการทำปฏิกิริยาที่เหมาะสม 
 เมื่อเลือกเวลาที่ใช้ในการทำปฏิกิริยาได้แล้วเป็น 120 นาที จึงนำภาวะดังกล่าวมาศึกษาหา

อุณหภูมิที่เหมาะสมสำหรับการทำปฏิกิริยา ได้ผลดังแสดงในรูปที่ 3.17 โดยพบว่าเมื่อลดอุณหภูมิที่ใช้

ในการทำปฏิกิริยาลงมาที่อุณหภูมิ 250 ˚C จะได้ conversion ของ stearic acid ที่ค่อนข้างสูงคือ 

87.7% แต่ selectivity ของ heptadecane จะต่ำลงอยู่ที่ 50.7 % และเมื่อเพิ่มอุณหภูมิเป็น  350 

˚C จะมี conversion และ selectivity เป็น 94.0 และ 76.2% ซึ่งมีค่าสูงขึ้นเล็กน้อยเมื่อเทียบกับที่ 

300 ˚C แต่เนื่องจากความแตกต่างไม่มากนัก จึงเลือกใช้อุณหภูมิ 300 ˚C ในการทำปฏิกิริยาต่อไป 
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ก. 

 

ข. 

 

รูปที่ 3.17 การหาอุณหภูมิของการทำปฏิกิริยาที่เหมาะสมโดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับ 

[BMIM]PF6 ก. ค่า conversion ของ stearic acid ข. ค่า selectivity ของ heptadecane 

 

3.3.7 การทดสอบชนิดของแหล่งกำเนิดไฮโดรเจน 
 ในรายงานก่อนหน้านี้มีการศึกษาอิทธิพลของแก๊สไฮโดรเจนหรือแหล่งกำเนิดไฮโดรเจนว่า

สามารถช่วยเพิ่มประสิทธิภาพของการเกิดปฏิกิริยาได้48 ซึ่งจะไปช่วยในการกระตุ้น Pd site เพื่อให้

เกิดการเร่งปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชัน ได้ดีขึ้น โดยในงานวิจัยนี้ได้ทดลองเติมสารที่เป็นแหล่งกำเนิด

ไฮโดรเจน 2 ตัว คือ ไซโคลเฮกซีน (cyclohexene) และ แอมโมเนียมฟอร์เมต (ammonium 
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formate) ดังรูปที่ 3.18 พบว่าไซโคลเฮกซีนช่วยให้ selectivity ของการเกิดผลิตภัณฑ์มากขึ้น มีค่า 

81.6% แต่การเปลี่ยนไปของสารตั้งต้นนั้นมีค่าลดลงเล็กน้อย อยู่ที่ 87.0% ซึ่งจากตัวเลขท่ีได้ยังไม่เห็น

ความแตกต่างอย่างชัดเจนนัก อาจจะต้องเพิ ่มปริมาณของไซโคลเฮกซีนเข้าไปอีก ส่วนการเติม

แอมโมเนียมฟอร์เมตลงไปนั้น ทำให้ประสิทธิภาพของปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันลดลงอย่างมากทั้งใน

แง่ของ conversion และ selectivity จึงไม่เหมาะสมในการทำปฏิกิริยาในภาวะนี้ 

ก. 

 

ข. 

 

รูปที่ 3.18 การทดสอบชนิดของแหล่งกำเนิดไฮโดรเจนโดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับ 

[BMIM]PF6 ก. ค่า conversion ของ stearic acid ข. ค่า selectivity ของ heptadecane 
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3.4 วิจารณ์ผลการทดลองและแนวทางพัฒนาต่อไปในอนาคต 
 จากผลการทดลองทั ้งหมดยืนยันได้ว่าการใช้ของเหลวไอออนิกร่วมกับตัวเร่งปฏิกิร ิยา

แพลเลเดียมสามารถช่วยเพ่ิมประสิทธิภาพของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของกรดไขมันไปเป็น

แอลเคน โดยการใช้ของเหลวไอออนิกช่วยส่งเสริมให้การทำปฏิกิริยานี้เกิดได้ดีขึ ้นทั ้งในแง่ของ 

conversion และ selectivity เมื่อเทียบกับการใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมเพียงชนิดเดียว ซึ่ง

เป็นไปตามสมมติฐานของผู้วิจัยว่าของเหลวไอออนิกชนิดอิมมิดาโซเลียมสามารถช่วยเพิ่มเสถียรภาพ

ของตัวเร่งปฏิกิริยาโลหะ โดยที่ผ่านมาพบว่ายังไม่มีรายงานการใช้ของเหลวไอออนิกในการช่วยในการ

ทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของกรดไขมันด้วยตัวเร่งปฏิกิริยาโลหะ จึงถือว่าเป็นการพัฒนาระบบ

ตัวเร่งปฏิกิริยาที่ใหม่ เมื่อเปรียบเทียบประสิทธิภาพกับงานวิจัยที่ผ่านมา ดังตารางที่ 3.2 ในแง่ของ 

conversion และ selectivity พบว่าอยู่ในช่วงที่ยอมรับได้ แต่มีข้อดีเพ่ิมเติมคือไม่จำเป็นต้องใช้  ตัว

ทำละลาย3, 10, 19, 20, 48, 49 ไม่ต้องทำภายใต้บรรยากาศของแก๊สไฮโดรเจน19, 20, 48, 49 หรือฮีเลียม3, 19 

และไม่จำเป็นต้องใช้แหล่งกำเนิดไฮโดรเจนอ่ืนๆ เช่น กรดฟอร์มิก10 และไม่จำเป็นต้องอาศัยสารตั้งต้น

ที่มีพันธะคู่ในตำแหน่งที่จำเพาะ (เช่น oleic acid)25 หรือต้องใช้แสงร่วมด้วย49 อีกทั้งเมื่อเทียบกับ

งานวิจัยหลายชิ้นก่อนหน้านี้ยังพบว่าสามารถทำปฏิกิริยาที่อุณหภูมิที่ต่ำกว่า10, 25และใช้ระยะเวลาที่

น้อยกว่า3, 19, 20, 48  
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ในอนาคตคาดว่าจะสามารถพัฒนาระบบตัวเร่งปฏิกิริยานี้ให้มีประสิทธิภาพในการเร่งปฏิกิริยาที่

มากขึ้นได้อีก โดยการศึกษาภาวะอ่ืนๆ เพ่ิมเติมต่อไป แนวทางพัฒนาคืออาจเปลี่ยนชนิดของของเหลว

ไอออนิกให้มีความหลากหลายมากขึ้น หรือเปลี่ยนทั้งของเหลวไอออนิกและตัวเร่งปฏิกิริยาโลหะ โดย

หาตัวที่จะเหมาะสมในการส่งเสริมการทำงานของกันและกัน นอกจากนี้ยังอาจทดลองปรับเปลี่ยน

ชนิดและปริมาณของสารเติมแต่งอื่นๆ เพื่อเพิ่มประสิทธิภาพ และทดสอบการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอก

ซิเลชันของกรดไขมันชนิดอ่ืนๆ เช่น กรดโอเลอิก กรดปาล์มิติก กรดไมริสติก รวมถึงเอสเทอร์ของกรด

ไขมันและไตรกลีเซอไรด์ สุดท้ายควรจะทดสอบความสามารถในการนำตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม

และของเหลวไอออนิกซึ่งมีราคาแพงกลับมาใช้ซ้ำด้วย 
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4. บทที่ 4 

สรุปผลการทดลอง 
 

ในงานวิจัยนี้มีวัตถุประสงค์เพื่อพัฒนาตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม-ของเหลวไอออนิกสำหรับ

การทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของกรดไขมันเป็นสารประกอบไฮโดรคาร์บอน โดยผู ้ว ิจัยได้

สังเคราะห์ของเหลวไอออนิก (IL) ในกลุ่มอิมมิดาโซเลียมและบิสอิมมิดาโซเลียมทั้งหมด 6 ชนิด ได้แก่ 

1 - butyl-3 - methylimidazolium chloride ([BMIM]Cl), 1 - butyl-3 - methylimidazolium 

hexafluorophosphate ([BMIM]PF6 ) , 1 -butyl-3 -methylimidazolium bromide ([BMIM]Br),  

1-methylimidazolium-3-propylsulfonate (MIMC3SO3) และบิสอิมมิดาโซเลียม ได้แก่ 1,1 '-

(ethane-1 , 2 - diyl)bis(3 - methyl-1 H-imidazol-3 - ium) dibromide ([MIMC2MIM]Br), 1 , 1 '-

(propane-1,2-diyl)bis(3-methyl-1H-imidazol-3-ium) dibromide ([MIMC3MIM]Br) และ 1,1'-

(butane-1 , 2 -diyl)bis(3 -methyl-1H-imidazol-3 - ium) dibromide, ([MIMC4MIM]Br) โ ดย ได้

ยืนยันโครงสร้างของของเหลวไอออนิกที่สังเคราะห์ได้โดยใช้เทคนิค 1H NMR และ MALDI-TOF MS  

ในส่วนของตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมที่ใช้ในการทดลองนี้มี 5 ชนิด ได้แก่  Pd/C, PdCl2, 

Pd(OAc)2, Pd(PPh3)4 และ Pd-MCM-41 โดยผู ้ว ิจัยได้สังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd-MCM-41   

ขึ้นเองโดยวิธีการตามเอกสารอ้างอิง และได้ยืนยันโครงสร้างโดยใช้เทคนิค XRD  

 จากนั้นจึงศึกษาการใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาโลหะ-ของเหลวไอออนิกในปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชัน

ของ stearic acid (SA) ไปเป็น n-heptadecane โดยวิเคราะห์ผลิตภัณฑ์ที่ได้ด้วยเทคนิค 1H NMR 

และ GC-FID และประเมินประสิทธิภาพของการเร่งปฏิกิริยาจาก conversion และ selectivity โดย

เริ่มต้นศึกษาชนิดของตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม 5 ชนิด ได้แก่ Pd/C, PdCl2, Pd(OAc)2, Pd(PPh3)4 

และ Pd-MCM-41 ในสภาวะที่ไม่มีของเหลวไอออนิกและมีของเหลวไอออนิกชนิด [BMIM]PF6 ที่

อัตราส่วน SA:Pd:IL = 100:1:100 โดยน้ำหนัก ที่อุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 2 ชั่วโมง พบว่าตัวเร่ง

ปฏิกิริยาแพลเลเดียมที่ดีที่สุดในภาวะการทดลองนี้คือ Pd(OAc)2 เมื่อใช้ร่วมกับของเหลวไอออนิก 

[BMIM]PF6 โดยเมื ่อมีของเหลวไอออนิกจะทำให้ค่า conversion ของ stearic acid เพิ ่มขึ ้นจาก 

68.3% เป็น 92.7% และ selectivity ของการเกิด n-heptadecane เพ่ิมข้ึนจาก 2.3% เป็น 89.5% 
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ตามลำดับ จากนั้นจึงเลือก Pd(OAc)2 มาเพื่อทดสอบหาชนิดของของเหลวไอออนิกที่เหมาะสม โดย

เปรียบของเหลวไอออนิกท้ัง 6 ชนิดที่สังเคราะห์ได้ พบว่า [BMIM]PF6 ยังคงเป็นของเหลวไอออนิกที่มี

ประสิทธิภาพสูงที่สุด และเมื่อหาปริมาณของของเหลวไอออนิก ชนิดนี้ที่เหมาะสม พบว่าสามารถลด

ปริมาณของเหลวไอออนิกจาก 100 mg เหลือ 75 mg โดยทำให้ conversion และ selectivity 

ลดลงเพียงเล็กน้อย จากนั้นจึงนำภาวะดังกล่าวมาศึกษาผลของเวลาและอุณหภูมิ พบว่าการเพ่ิม

อุณหภูมิและเวลาจะทำให้การเกิดปฏิกิริยาดีขึ้น โดยเวลาที่เหมาะสมคือ 2 ชั่วโมง และอุณหภูมิที่

เหมาะสมคือ 300 ˚C นอกจากนี้ยังได้ศึกษาผลของการเติมแหล่งของไฮโดรเจนลงไปเพ่ือช่วยเพ่ิมการ

เก ิดปฏิก ิร ิยาด ีคาร์บอกซิเลชัน โดยพบว่าเม ื ่อเต ิมไซโคลเฮกซีนลงไป ค่า selectivity ของ 

heptadecane เพิ่มขึ้นเล็กน้อย ส่วนค่า conversion ของ stearic acid นั้นไม่ได้แตกต่างจากเดิม

มากนัก แต่เมื่อเติมแอมโมเนียมฟอร์เมตลงไปพบว่ามี conversion ของ stearic acid ที่ลดลง จึงสรุป

ได้ว่าแหล่งของไฮโดรเจนไม่มีผลกระทบอย่างมีนัยสำคัญต่อการเกิดปฏิกิริยา ดังนั้นจึงสรุปได้ว่า

ของเหลวไอออนิกช ่วยเพิ ่มประสิทธ ิภาพของตัวเร ่งปฏิกิร ิยาแพลเลเดียมสำหรับปฏิกิร ิยา 

ดีคาร์บอกซิเลชันของ stearic acid โดยให้ค่า conversion สูงสุดถึง 92.7% และ selectivity สูงสุด

ถึง 89.5% โดยไม่ต้องใช้ตัวทำละลายหรือสารเติมแต่งอ่ืน 
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ภาคผนวก 

 

รูปที่ ผ-1 MALDI-TOF mass spectrum ของของเหลวไอออนิก [BMIM]Cl 

 

รูปที่ ผ-2 MALDI-TOF mass spectrum ของของเหลวไอออนิก [BMIM]Br 
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รูปที่ ผ-3 MALDI-TOF mass spectrum ของของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 

 

 

รูปที่ ผ-4 MALDI-TOF mass spectrum ของของเหลวไอออนิก MIMC3SO3 
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รูปที่ ผ-5 MALDI-TOF mass spectrum ของของเหลวไอออนิก [MIMC2MIM]Br 

 

 

รูปที่ ผ-6 MALDI-TOF mass spectrum ของของเหลวไอออนิก [MIMC3MIM]Br 
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รูปที่ ผ-7 MALDI-TOF mass spectrum ของของเหลวไอออนิก [MIMC4MIM]Br 

 

 

รูปที่ ผ-8 1H NMR สเปกตรัมของ 1-butyl-3-methylimidazolium hexafluorophosphate, 

[BMIM]PF6 (500 MHz, DMSO-d6)  
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รูปที่ ผ-9 1H NMR สเปกตรัม ของ 1-butyl-3-methylimidazolium bromide, [BMIM]Br (500 

MHz, DMSO-d6) 

 

รูปที่ ผ-10 1H NMR สเปกตรัม ของ 1-methylimidazolium-3-propylsulfonate, MIMC3SO3 

(500 MHz, DMSO-d6) 
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รูปที่ ผ-11 1H NMR สเปกตรัม ของ 1,1'-(ethane-1,2-diyl)bis(3-methyl-1H-imidazol-3-ium) 

dibromide, [MIMC2MIM]Br (500 MHz, DMSO-d6) 

 

รูปที่ ผ-12 1H NMR สเปกตรัม ของ 1,1'-(propane-1,2-diyl)bis(3-methyl-1H-imidazol-3-ium) 

dibromide, [MIMC3MIM]Br (500 MHz, DMSO-d6) 
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รูปที่ ผ-13 1H NMR สเปกตรัม ของ 1,1'-(butane-1,2-diyl)bis(3-methyl-1H-imidazol-3-ium) 

dibromide, [MIMC4MIM]Br (500 MHz, DMSO-d6) 

 

 
รูปที่ ผ-14 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd/C ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 2 ชั่วโมง 
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รูปที่ ผ-15 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd/C ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 100 mg ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 2 

ชั่วโมง 

 

 

 

รูปที่ ผ-16 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd-MCM-41 ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 2 ชั่วโมง 
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รูปที่ ผ-17 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd-MCM-41 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 100 mg ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 

2 ชั่วโมง 
 

 

 
รูปที่ ผ-18 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา PdCl2 ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 2 ชั่วโมง 
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รูปที่ ผ-19 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา PdCl2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 100 mg ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 2 

ชั่วโมง 

 

 

 
รูปที่ ผ-20 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 2 ชั่วโมง 
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รูปที่ ผ-21 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 100 mg ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 2 

ชั่วโมง 

 

 

 

รูปที่ ผ-22 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(PPh3)4 ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 2 ชั่วโมง 
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รูปที่ ผ-23 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(PPh3)4 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 100 mg ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 2 

ชั่วโมง 
 

 

 

รูปที่ ผ-24 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]Br 100 mg ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 2 

ชั่วโมง 
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รูปที่ ผ-25 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]Cl 100 mg ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 2 

ชั่วโมง 
 

 

 

รูปที่ ผ-26 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก MIMC3SO3 100 mg ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 2 

ชั่วโมง 
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รูปที่ ผ-27 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [MIMC2MIM]Br 100 mg ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็น

เวลา 2 ชั่วโมง 
 

 

 

รูปที่ ผ-28 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [MIMC3MIM]Br 100 mg ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็น

เวลา 2 ชั่วโมง 
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รูปที่ ผ-29 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [MIMC4MIM]Br 100 mg ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็น

เวลา 2 ชั่วโมง 
 

 

 

รูปที่ ผ-30 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 1 mg ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 2 

ชั่วโมง 
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รูปที่ ผ-31 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 50 mg ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 2 

ชั่วโมง 
 

 

 

รูปที่ ผ-32 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 75 mg ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 2 

ชั่วโมง 
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รูปที่ ผ-33 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 75 mg ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 30 

นาท ี
 

 

 

รูปที่ ผ-34 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 75 mg ในอุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 60 

นาท ี
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รูปที่ ผ-35 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 75 mg ในอุณหภูมิ 250 ˚C เป็นเวลา 2 

ชั่วโมง 
 

 

 

 

รูปที่ ผ-36 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 75 mg ในอุณหภูมิ 350 ˚C เป็นเวลา 2 

ชั่วโมง 
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รูปที่ ผ-37 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 75 mg และไซโคลเฮกซีน ในอุณหภูมิ 

300 ˚C เป็นเวลา 2 ชั่วโมง 
 

 

 

รูปที่ ผ-38 โครมาโตแกรมของการทำปฏิกิริยาดีคาร์บอกซิเลชันของ  stearic acid โดยใช้ตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd(OAc)2 ร่วมกับของเหลวไอออนิก [BMIM]PF6 75 mg และแอมโมเนียมฟอร์เมท ใน

อุณหภูมิ 300 ˚C เป็นเวลา 2 ชั่วโมง 
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ประวัติผู้เขียน 
 

ประวัติผู้เขียน 
 

ชื่อ-สกุล ดวงกมล เตียรถ์ภัทรดิลก 
วัน เดือน ปี เกิด 10 กุมภาพันธ์ 2540 
สถานที่เกิด ลำปาง 
วุฒิการศึกษา วิทยาศาสตรบัณฑิต สาขาวิชาเคมี ปีการศึกษา 2561 
ที่อยู่ปัจจุบัน 112/1 ตำบลพระบาท อำเภอเมืองลำปาง จังหวัดลำปาง รหัสไปรษณีย์ 
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