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บทบรรณาธิการ
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บทคัดย่อ
	 เส้นใยใบสับปะรดเป็นเส้นใยธรรมชาติท่ีน�ามาพัฒนาเป็นวัสดุดูดซับน�้ามันด้วยกระบวนการดัดแปรในของเหลวไอออนิกโดย
ใช้ซัคซินิกแอนไฮไดรด์	ทั้งนี้เพ่ือดัดแปรพ้ืนผิวให้มีสมบัติชอบน�้ามันด้วยการแทนท่ีหมู่ไฮดรอกซิลในโครงสร้างเซลลูโลสด้วยหมู่
ฟังก์ชั่นชนิดอื่นที่มีสมบัติชอบน�้ามันผ่านปฏิกิริยาอะเซทิเลชัน	ของเหลวไอออนิกท่ีใช้ศึกษาคือ	1-บิวทิล-3-เมทิลอิมิดาโซเลียม
คลอไรด์	(1-butyl-3-methylimidazolium	chloride)	สภาวะท่ีมีผลต่อการดัดแปร	ได้แก่	อุณหภูมิ	ระยะเวลา	อัตราส่วนระหว่าง
ซัคซินิกแอนไฮไดรด์ต่อเซลลูโลส	และการใช้นอร์มัล-โบรโมซัคซินิไมด์	(N-bromosuccinimide)	เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา	พบว่าเส้นใย
ใบสบัปะรดท่ีผ่านการดดัแปรทีอ่ณุหภูม	ิ120	�C	เป็นระยะเวลา	120	นาที	อตัราส่วนระหว่างซคัซนิิกแอนไฮไดรด์ต่อเซลลูโลสเท่ากับ	
6	ต่อ	1	ใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาที่ความเข้มข้นร้อยละ	6	โดยน�้าหนัก	และแช่ตัวอย่างในตัวกลางภายหลังปฏิกิริยาสิ้นสุดแล้วเป็นระยะ
เวลา	15	ชั่วโมง	มีค่าการดูดซับน�้ามันหล่อลื่นสูงสุดที่	29.2	กรัมน�้ามันต่อกรัมเส้นใยใบสับปะรด	ในขณะที่เส้นใยใบสับปะรดที่ไม่
ผ่านการดัดแปรมีค่าการดูดซับน�้ามันหล่อลื่นที่	11.3	กรัมน�้ามันต่อกรัมเส้นใยใบสับปะรด	นอกจากนี้ยังได้วิเคราะห์คุณลักษณะ
เส้นใยใบสับปะรดที่ผ่านการดัดแปรด้วย	FT-IR,	TGA,	XRD	และ	SEM

Abstract
	 Pineapple	leaf	fiber	(PALF)was	a	natural	fiber	source	for	development	of	oil	sorbent	using	succinic	anhydride	
modification	in	ionic	liquid	in	order	to	modify	the	hydrophilic	hydroxyl	group	in	cellulose	structure	by	replacing	with	
hydrophobic	functional	group	via	acetylation	reaction.	The	ionic	liquid	in	this	study	was	1-butyl-3-methylimidazolium	
chloride	was	used	as	ionic	liquid.	The	effects	of	reaction	time,	temperature,	molar	ratio	of	succinic	anhydride	to	
cellulose,	and	N-bromosuccinimide	(NBS)	as	a	catalyst	were	studied.	It	was	found	that	the	optimal	reaction	condition	
at	reaction	time	120	min,	temperature	120		�C,	a	ratio	of	succinic	anhydride	and	cellulose	6:1	(m:m),	6%	NBS	and	
soaking	in	media	after	completed	reaction	for	15	hours,	providing	the	maximum	oil	absorption	capacity	at	29.2	g/g	
while	the	untreated	PALF	had	oil	absorption	capacity	at	11.3	g/g.The	characterization	analysis	of	the	modified	PALF	
was	performed	using	fourier	transform	infrared	spectro-	meter	(FT-IR),	thermogravimetric	analysis	(TGA),	x-ray	
diffractometer	(XRD),	and	scanning	electron	microscopy	(SEM).

ค�าส�าคัญ:	วัสดุดูดซับน�้ามัน	เส้นใยใบสับปะรด	ปฏิกิริยาอะเซทิเลชัน	ของเหลวไอออนิก
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1. บทน�า (Introduction)
	 หนึง่ในปัญหาสิง่แวดล้อมและทรพัยากรธรรมชาตทิีส่�าคญั
ในปัจจุบันคือ	การรั่วไหลของน�้ามัน		ซึ่งสามารถเกิดข้ึนได้เอง
ตามธรรมชาติ	เช่น	รั่วจากแหล่งน�้ามันใต้ดิน	ภัยธรรมชาต	ิ								
แต่สาเหตุหลักมักเกิดจากการกระท�าของมนุษย์	เช่น	การขุด
เจาะก๊าซธรรมชาติและน�า้มนั	กิจกรรมการขนส่งน�า้มนัทางทะเล
ทั้งจากท่อส่งน�้ามันหรือการเดินเรือ	รวมถึงการลักลอบปล่อย
น�้ามันลงสู่แหล่งน�้า	ซึ่งการรั่วไหลของน�้ามันในแต่ละครั้งล้วน
ส่งผล	กระทบต่อสิง่แวดล้อมท้ังสิน้	เนือ่งจากน�า้มนับนผวิน�า้ไป																		
ขดัขวางการถ่ายเทก๊าซออกซเิจนระหว่างน�า้และอากาศ	ท�าให้
น�้าเน่าเสีย	สัตว์น�้าขาดออกซิเจนและรากต้นไม้ในป่าชายเลน
ไม่สามารถหายใจได้	จงึเป็นการท�าลายระบบนเิวศ		ความรนุแรง
ของผลกระทบจากน�้ามันรั่วไหลขึ้นอยู่กับหลายปัจจัยท้ังชนิด
ของน�้ามัน	ปริมาณที่รั่วไหล	สภาพภูมิศาสตร์ของบริเวณที่เกิด
รั่วไหล	กระแสน�้า	กระแสลม	การขึ้น-ลงของน�้าทะเล	ตลอดจน
ความหลากหลายและความสมบรูณ์ของทรพัยากรรอบ	ๆ 	บรเิวณ
นั้น	[1]	การก�าจัดคราบน�้ามันท�าได้หลายวิธี	โดยพิจารณาจาก
ข้อมูลท่ีเก่ียวข้องท้ังหมด	เช่น	ชนิดของน�้ามัน	ปริมาณการร่ัว
ไหล	ทศิทางและความเรว็ของกระแสน�า้	กระแสลม	สภาพอากาศ	
ลักษณะทางภูมิศาสตร์และสิ่งแวดล้อม	วิธีก�าจัดน�้ามันโดย
ทั่วไป	ได้แก่	การปล่อยให้สลายตัวตามธรรมชาติ	การกักและ
เก็บโดยใช้ทุ่นน�้ามัน	(Boom)	การใช้วัสดุดูดซับ	(Oil	sorbent)	
การใช้สารเคมีเพ่ือขจัดคราบน�้ามัน	(Oil	dispersant)	หรือ										
สารลดแรงตึงผิวชีวภาพ	(Biosurfactant)	ท่ีผลิตจากจุลินทรีย์
บางชนดิ	และการเผา	[1]	วิธีทีนิ่ยมใช้กันมากคอื	การใช้วัสดดุดู
ซับในการก�าจัดน�้ามัน	ทั้งในกรณีน�้ามันรั่วไหลปริมาณมากใน
ทะเล	แม่น�า้	โรงกลัน่น�า้มนั	หรอืปรมิาณน้อย	เช่น	อูเ่รอื	อูร่ถยนต์	
เครือ่งจกัรโรงงานท่ีต้องเปลีย่นถ่ายน�า้มนัเครือ่ง	หรอืห้องปฏิบตัิ
การทดสอบน�้ามันทั่วไป	เน่ืองจากสามารถเปลี่ยนสถานะจาก
ของเหลวน�า้มนัเป็นของก่ึงแขง็	(Semi-solid	phase)	ซึง่ช่วยให้
สะดวกต่อการเก็บรวบ	รวมเพ่ือก�าจัดในล�าดับต่อไป	ปัจจุบัน
วัสดดูุดซบัน�า้มนัทีม่จี�าหน่ายเชงิพาณชิย์ในประเทศไทยทัง้หมด
เป็นสินค้าน�าเข้าจากต่างประเทศซึ่งมีมูลค่าการน�าเข้าหลาย
ร้อยล้านบาทในแต่ละปี	โดยผลติภัณฑ์ทัง้หมดผลติจากเส้นใย
พอลเิมอร์สงัเคราะห์	เช่น	พอลพิรอพิลนี	พอลยูิรเีทน	พอลเิอสเทอร์	
นอกจากน้ีภายหลงัการใช้งานวสัดดุดูซบัประเภทน้ียังไม่สามารถ
ย่อยสลายได้เองตามธรรมชาติ	สร้างภาระในการก�าจัดทิ้ง
	 จากลักษณะภูมิประเทศของประเทศไทยประกอบกับการ
เป็นประเทศเกษตรกรรม	จึงมีวัสดุธรรมชาติที่เป็นวสัดุเหลือทิ้ง
ทางการเกษตรจ�านวนมากมายหลายชนิด	ในปี	พ.ศ.	2561	
ประเทศไทยมีผลผลิตสับปะรด	2.3	ล้านตัน	[2]	หากน�าใบ
สบัปะรดซึง่มอีงค์ประกอบเป็นเส้นใยเซลลโูลสสงูถึงร้อยละ	65	
และมีลิกนินต�่า	[3]	มาพัฒนาเป็นวัสดุดูดซับน�้ามัน	นอกจาก
เป็นการใช้ให้เกิดประโยชน์และช่วยเพ่ิมมลูค่าโดยน�ามาพัฒนา
เป็นวัสดุดูดซับน�้ามันแล้ว	ยังเป็นการช่วยเหลือสิ่งแวดล้อมได้

อกีทางหน่ึง	เน่ืองจากวสัดุเหล่าน้ีสามารถย่อยสลายได้เองตาม
ธรรมชาต	ิมกีารศกึษาสมบตักิารดูดซบัน�า้มนั	(Oil	absorbency)	
ของวัสดธุรรมชาต	ิเช่น	ฝ้าย	ดอกธูปฤาษ	ีกาบมะพร้าว	ฟางข้าว	
ชานอ้อย	ขีเ้ลือ่ย	ซึง่งานวจิยัส่วนใหญ่เป็นการศกึษาการดดูซบั
น�้ามันโดยตรง	โดยท�าการเพิ่มพื้นผิวสัมผัสด้วยการตัด	หั่น	ทุบ	
หรือต้มกับสารละลายเบสเพื่อช่วยการดูดซับน�้ามันให้ดีขึ้น	[4-
7]	เมือ่เปรยีบเทยีบการดดูซบัน�า้มนัระหว่างวัสดธุรรมชาตแิละ
วัสดดุดูซบัน�า้มนัทีผ่ลติจากเส้นใยพอลเิมอร์แล้วยังมคีวามแตก
ต่างกันมาก	เนือ่งจากวัสดธุรรมชาตมิหีมูไ่ฮดรอกซลิซึง่มสีมบตัิ
ชอบน�า้	(Hydrophilicity)	เป็นองค์ประกอบส�าคัญในโครงสร้าง
เซลลโูลสดงัรปูที	่1	ส่งผลให้ดดูซบัน�า้มนัได้ปรมิาณน้อย	อย่างไร
ก็ตามวสัดุธรรมชาติสามารถน�ามาปรบัปรงุการดูดซบัน�า้มนัให้
ดีขึ้นโดยการแทนท่ีหมู่ไฮดรอกซิลด้วยหมู่ฟังก์ชันชนิดอื่นที่มี
สมบตัไิม่ชอบน�า้	(Hydrophobicity)	โดยใช้กระบวนการดดัแปร
ทางปฏกิิรยิาเคมคีอื	ปฏกิิรยิาอะเซทเิลชนั	ซึง่พบว่าสามารถเพ่ิม
ประสิทธิภาพในการดูดซับน�้ามันให้สูงข้ึน	เช่น	เส้นใยกล้วย									
ไหมข้าวโพด	ซงัข้าวโพด	[8-10]	โดยเฉพาะอย่างยิง่เส้นใยกล้วย
ภายหลงัดัดแปรแล้วสามารถดูดซบัน�า้มนัได้เทียบเท่าหรอืดีกว่า
เส้นใยพอลิพรอพิลีน	[8]

รูปที่	1		โครงสร้างเซลลูโลส

	 ข้อจ�ากัดอย่างหนึ่งในกระบวนการดัดแปรทางปฏิกิริยาเคมี
คือ	การละลายของเซลลูโลสในสารละลายอินทรีย์หรือน�้าท่ีใช้
เป็นตวักลางในการท�าปฏิกิรยิา	ส่งผลให้ประสทิธิภาพการแทน
ทีห่มูไ่ฮดรอกซลิด้วยหมูฟั่งก์ชนัชนดิอืน่ไม่ดนีกั	หรอืต้องใช้ระยะ
เวลาท�าปฏกิิรยิานาน	ในระยะเวลากว่าสบิปีท่ีผ่านมามกีารค้น
พบว่าเซลลูโลสสามารถละลายได้ดีในของเหลวไอออนิก	[11]	
ของเหลวไอออนกิคอืสารประเภทเกลอืไอออนิกทีค่งสถานะเป็น
ของเหลว	ณ	อณุหภูมติ�า่กว่าปกต	ิอกีท้ังเป็นสารทีไ่ม่เป็นอนัตราย
ต่อส่ิงแวดล้อม	ทนต่อความร้อนสูง	ระเหยกลายเป็นไอน้อย								
น�ากลับมาใช้ได้	จึงเริ่มมีการน�ามาใช้ปรับสภาพชีวมวลรวมถึง
น�ามาใช้เป็นตัวกลางในการท�าปฏิกิริยาเคมีต่าง	ๆ	[12-16]	
ส�าหรบัปฏิกิรยิาอะเซทิเลชนัในชวีมวลพบว่าการใช้ของเหลวไอ
ออนิกเป็นตัวกลางสามารถเพ่ิมประสิทธิภาพการแทนท่ีหมู่ไฮ
ดรอกซลิด้วยหมูฟั่งก์ชนัชนิดอืน่ได้ดมีากขึน้	ส่งผลให้การดดูซบั
น�้ามันดีขึ้น	เช่น		1-allyl-3-methylimidazolium	chloride	[17],	
1-butyl-3-methylimidazolium	chloride	[18-20],	1-butyl-3-
(2-methacryl)	ethylimidazolium	hexafluorophosphate	[21],	
1-ethyl-3-methylimidazo	 liumdimethylphosphate,	
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1,5-diazabicyclo	[4.3.0]	non-5-enium	acetate	[22],	choline	chloride.3ZnCl2	[23]	วิธีน้ีจึงเป็นหน่ึงในแนวทางใหม่ท่ีช่วย
เพ่ิมประสิทธิภาพการดูดซับน�้ามัน	อาศัยหลักการที่เซลลูโลสซึ่งเป็นองค์ประกอบหลักในวัสดุธรรมชาติละลายได้ดีในของเหลว	
ไอออนิก	การละลายเป็นการท�าลายพันธะไฮโดรเจนที่แข็งแรงของหมู่ไฮดรอกซิล	ส่งผลให้หมู่ฟังก์ชันอื่นสามารถแทนท่ีหมู่																	
ไฮดรอกซิลได้ง่ายขึ้น	ปฏิกิริยาจึงเกิดได้สมบูรณ์มากขึ้น	ดังรูปที่	2	

 

รูปที่	2		ปฏิกิริยาระหว่างเซลลูโลสและซัคซินิกแอนไฮไดรด์โดยใช้ของเหลวไอออนิกเป็นตัวกลาง	[12]

	 การวิจยันีมุ้ง่พัฒนาประสทิธิภาพการดูดซบัน�า้มนัของเส้นใย
ใบสบัปะรดด้วยกระบวนการดดัแปรในของเหลวไออนกิโดยใช้
ซัคซินิกแอนไฮไดรด์	ซึ่งยังไม่เคยมีการทดลองวิจัยในเส้นใย								
ใบสบัปะรดมาก่อน	อกีทัง้การน�าของเหลวไอออนิกมาประยุกต์
ใช้ในการท�าปฏิกิรยิาอะเซทเิลชนัเป็นเรือ่งค่อนข้างใหม่	ทัง้น้ีเพ่ือ
เพิม่มลูค่าใบสบัปะรดทีม่จี�านวนมากให้เป็นวสัดดุดูซบัน�า้มนัที่
มปีระสทิธิภาพใกล้เคยีงวัสดดุดูซบัน�า้มนัสงัเคราะห์ท่ีจ�าหน่าย
เชิงพาณิชย	์อีกทั้งยังเป็นวัสดุท่ีสามารถย่อยสลายได้ภายหลัง
การใช้งาน

2. วิธีการวิจัย (Experimental methods)
 2.1 การเตรียมเส้นใยใบสับปะรด
	 	 การผลิตเส้นใยใบสับปะรดเริ่มจากการน�าใบสับปะรด
สดท่ีผ่านการท�าความสะอาดแล้วเข้าสู ่เครื่องรีดเพ่ือท�าให	้											
ใบสบัปะรดแตกหรอืแยกออกจากกันมากท่ีสดุได้เป็นเส้นใยสด	
ซึ่งผู ้วิจัยซื้อเส้นใยใบสับปะรดสดจากกลุ่มเกษตรกรผู้ปลูก
สับปะรด	อ�าเภอบ้านคา	จังหวัดราชบุรี	จากนั้นน�าไปตากแดด
ให้แห้ง	แล้วน�าเข้าตูอ้บลมร้อนท่ีอณุหภูม	ิ42		�C	จนน�า้หนักคงท่ี	
แล้วตัดเส้นใยให้มีความยาวประมาณ	4	มิลลิเมตรด้วยเครื่อง	
Universal	cutting	mill	(FRITSCH,	Germany)	และเก็บตวัอย่าง
ในภาชนะท่ีปิดสนิท	จากนั้นวิเคราะห์สมบัติทางกายภาพและ
องค์ประกอบทางเคมี
 2.2 สารเคมี
	 	 2.2.1	 Succinic	anhydride	(Sigma	Aldrich,	99%)
	 	 2.2.2	 1-Butyl-3-methylimidazolium	chloride,	[Bmim]
Cl	(Acros	organic,	98+%)	
											2.2.3		N-bromosuccinimide,	NBS	(Sigma	Aldrich,	
99%)
											2.2.4		น�้ามันหล่อลื่น	(Shell	Omala	S2	G150)		

											2.2.5		น�้าปราศจากไอออน	(Deionized	water)
 2.3 การดดัแปรเส้นใยใบสบัปะรดในของเหลวไอออนิก
โดยใช้ซัคซินิกแอนไฮไดรด์ 
	 	 ชั่งเส้นใยใบสับปะรดปริมาณ	1	กรัม	ใส่ในขวดก้นกลม
ขนาด	250	มิลลิลิตร	จากน้ันชั่งของเหลวไอออนิก	[Bmim]Cl	
ซึง่เป็นชนดิท่ีมไีอออนลบขนาดเลก็จงึสร้างพันธะไฮโดรเจนกับ
เซลลโูลสได้ด	ีดงัรปูที	่3	[24]	ปรมิาณ	20	กรมั	ซคัซนิิกแอนด์ไฮ
ไดรด์ปริมาณ	6	กรัม	และ	NBS	ปริมาณ	0.36	กรัม	ใส่ตามลง
ไปพร้อมด้วยแท่งแม่เหลก็กวนสาร	แล้วเริม่ต้นการท�าปฏกิิรยิา
อะเซทิเลชนัโดยน�าขวดก้นกลมใส่ในอ่างน�า้มนัท่ีควบคุมอณุหภูมิ
ที่	90,	100,	110,	120	�C	อัตราเร็วการกวนที่	250	รอบต่อนาที	
ระยะเวลาท�าปฏิกิริยา	60	และ	120	นาที	เมื่อครบก�าหนดเวลา
ท�าการล้างเส้นใยใบสับปะรดท่ีผ่านการดัดแปรแล้วด้วยน�้า
ปราศจากไอออนให้สะอาด	กรอง	แล้วอบลมร้อนท่ีอณุหภูม	ิ42	
�C	จนแห้ง	เก็บในภาชนะที่ปิดสนิท	

รูปที่	3		โครงสร้างของเหลวไอออนิกชนิด	[Bmim]Cl
 2.4 ทดสอบสมบตักิารดดูซบัน�า้มันของวสัดดุดูซบัน�า้มัน
เส้นใยใบสับปะรดที่ผ่านการดัดแปร 
	 	 น�าเส้นใยใบสับปะรดท่ีผ่านการดัดแปรในของเหลว									
ไอออนกิโดยใช้ซคัซนิิกแอนไฮไดรด์	ณ	สภาวะต่าง	ๆ 	มาทดสอบ
สมบัติการดูดซับน�้ามัน	ณ	อุณหภูมิห้อง	(25	±	2		�C)	เป็นระยะ
เวลา	10	นาที	30	นาที	60	และ	120	นาที	โดยชั่งตัวอย่าง											
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0.1	กรมั	ใส่ในบกีเกอร์ท่ีมสีารละลายน�า้มนัปรมิาตร	80	มลิลลิติร	กวนด้วยอตัราความเรว็	400	รอบต่อนาที	โดยสารละลายน�า้มนั
ที่ใช้ในการทดสอบเตรียมจากการเติมน�้ามันหล่อลื่น	Shell	Omala	S2	G150	ผสมน�้ากลั่นในอัตราส่วนร้อยละ	5	โดยน�้าหนัก													
เมื่อครบระยะเวลาที่ก�าหนด	กรองตัวอย่างผ่านตะแกรงลวดขนาด	324	ช่องต่อตารางนิ้ว	พักไว้	10	นาที	ชั่งน�้าหนักตัวอย่างภาย
หลังการดูดซับ	ทดสอบสภาวะละ	3	ซ�้า	ผลการทดสอบสมบัติการดูดซับน�้ามันประเมินจากน�้าหนักน�้ามันต่อน�้าหนักวัสดุดูดซับ	
สามารถค�านวณอัตราการดูดซับได้	ดังนี้		

การดูดซับน�้ามัน	=	(น�้าหนักวัสดุดูดซับภายหลังการดูดซับ–น�้าหนักวัสดุดูดซับเริ่มต้น)	=	น�้าหนักน�้ามัน	(กรัม)	

																																																							น�้าหนักวัสดุดูดซับเริ่มต้น																																						น�้าหนักวัสดุดูดซับ	(กรัม)

 2.5 ศึกษาคุณลักษณะของวัสดุดูดซับน�้ามันเส้นใยใบสับปะรดด้วยเทคนิคต่าง ๆ 
	 	 FT-IR	ใช้ศึกษาหมูฟั่งก์ชัน่ของเส้นใยใบสบัปะรดเปรยีบเทียบระหว่างก่อนและภายหลงัดดัแปรในของเหลวไอออนิกด้วยซคั
ซินิกแอนไฮไดรด์	เพ่ือยืนยันการแทนที่หมู่ไฮดรอกไซด์ด้วยหมู่ฟังก์ชั่นของซัคซินิกแอนไฮไดรด์ภายหลังการดัดแปรพ้ืนผิวของ
เส้นใยในช่วง	400-4000	cm-1	ด้วยความละเอียด	4	cm-1	(FT-IR	Bruker,	vertex	70)	เทคนิคเอกซเรย์ดิฟแฟรกชัน	(X-ray	
diffraction,	XRD)	ใช้ศึกษาโครงสร้างผลึกของเส้นใยเซลลูโลสในช่วงมุมการเลี้ยวเบน	(2theta,	2θ)		5-60	องศา	(X-ray	
diffractometer	Bruker,	D8	Advance)	วิเคราะห์การเปลี่ยนแปลงน�้าหนักของเส้นใยใบสับปะรดโดยอาศัยคุณสมบัติทางความ
ร้อนด้วยเทคนิค	Thermogravimetric	analysis	(TGA)	ในช่วงอุณหภูมิ	20-600		�C	ใช้อัตราเพิ่มอุณหภูมิ	10		�C	ต่อนาทีภายใต้
สภาวะที่มีไนโตรเจน	(NETZSCH,	STA	449	F3	Jupiter)	และศึกษาลักษณะสัณฐานวิทยาของเส้นใยภายหลังดัดแปรโดยการ
แทนท่ีหมู่ฟังก์ชั่นด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด	(Scanning	electron	microscope,	SEM,	JEOL,	6610-LV)	
โดยเคลือบผิวตัวอย่างด้วยฟิล์มทองค�าซึ่งเป็นสารตัวน�าไฟฟ้าก่อนการถ่ายภาพ	

3. ผลและวิจารณ์ (Results and discussion)
    3.1 สมบัติทางกายภาพและองค์ประกอบทางเคมี
											ปริมาณความชื้น	เถ้า	เซลลูโลส	คาร์บอน	ไฮโดรเจน	ไนโตรเจน	และออกซิเจนของเส้นใยใบสับปะรดก่อนและภายหลัง
ดัดแปร	แสดงในตารางที่	1	

ตารางที่	1		สมบัติทางกายภาพและองค์ประกอบทางเคมีของเส้นใยใบสับปะรดก่อนและภายหลังดัดแปร

รายการ ก่อนดัดแปร หลังดัดแปร วิธีทดสอบ

ความชื้น,	ร้อยละ 6.3	 6.0 ASTM	D3173-17a

เถ้า,	ร้อยละ 2.1 2.1 ASTM	D3174-12

เซลลูโลส,	ร้อยละ 68.5 63.7 NREL	Determination	of	structural	carbohydrates	and	
lignin	in	biomass	ลิกนิน,	ร้อยละ 6.2 4.8

เฮมิเซลลูโลส,	ร้อยละ 25.4 31.5 ค�านวณจาก	100-เซลลูโลส-ลิกนิน

คาร์บอน	(C),	ร้อยละ	 41.8 44.5
ASTM	D5373-16

ไฮโดรเจน	(H),	ร้อยละ 6.7 6.1

ออกซิเจน	(O),	ร้อยละ 49.3 47.0 ASTM	D3179-02e1

ไนโตรเจน	(N),	ร้อยละ 0.44 0.37 ASTM	D3176-09

atomic	ratio	(O/C) 1.18 1.06 		-

atomic	ratio	(H/C) 0.16 0.14 		-



 http://bas.dss.go.th       15

	 	 ปริมาณความชื้น	เถ้าของเส้นใยใบสับปะรดก่อนและภายหลังดัดแปรในของเหลวไอออนิกด้วยซัคซินิกแอนไฮไดรด์มีค่า
ใกล้เคยีงกัน	ปรมิาณเซลลโูลสและลกินนิภายหลงัการดดัแปรลดลง	ในขณะท่ีปรมิาณเฮมเิซลลโูลสเพ่ิมขึน้	อธิบายได้ว่าเนือ่งจาก
ของเหลวไอออนิกสามารถละลายเซลลูโลสและลิกนินได้	ลิกนินบางส่วนจึงถูกขจัดไป	เฮมิเซลลูโลสท่ีมีพันธะเชื่อมต่อกับลิกนิน
จึงเป็นอิสระ	ส่งผลให้มีปริมาณเพิ่มขึ้นภายหลังการดัดแปร	[11]		เมื่อเปรียบเทียบองค์ประกอบของเส้นใยใบสับปะรดก่อนและ
ภายหลังดัดแปรในของเหลวไอออนิกด้วยซัคซินิกแอนไฮไดรด์	พบว่าปริมาณคาร์บอนของเส้นใยใบสับปะรดท่ีผ่านการดัดแปร
เพิ่มขึ้นจากเดิมร้อยละ	41.8	เป็น	44.5	อธิบายได้ว่าปริมาณคาร์บอนที่เพิ่มขึ้นมาจากหมู่ฟังก์ชั่นของซัคซินิกแอนด์ไฮไดรด์ที่มา
แทนทีห่มูไ่ฮดรอกซลิในโครงสร้างเซลลโูลสผ่านปฏิกิรยิาอะเซทเิลชนั	นอกจากนีอ้ตัราส่วนไฮโดรเจนต่อคาร์บอน	(H/C)	ของเส้นใย
ใบสับปะรดที่ไม่ผ่านการดัดแปรยังลดลงจากเดิม	0.16	เป็น	0.14	รวมถึงอัตราส่วนออกซิเจนต่อคาร์บอน	(O/C)	ของใบสับปะรด
ที่มีอัตราส่วนลดลงภายหลังการดัดแปร	ซึ่งข้อมูลเหล่านี้สนับสนุนการเพิ่มขึ้นของหมู่ฟังก์ชั่นจากปฏิกิริยาการแทนที่หมู่ไฮดรอก
ซิลด้วยหมู่ฟังก์ชั่นของซัคซินิกแอนด์ไฮไดรด์ที่มีสมบัติไม่ชอบน�้า
 3.2 สภาวะท่ีใช้ดัดแปรเส้นใยใบสับปะรดในของเหลวไอออนิกโดยใช้ซัคซินิกแอนไฮไดรด์และสมบัติการดูดซับ
น�้ามัน 
	 						งานวิจัยนี้ศึกษาการดัดแปรเส้นใยใบสับปะรดด้วยปฏิกิริยาอะเซทิเลชันที่อุณหภูมิ	90,	100,	110,	120	oC	และใช้ระยะ
เวลาในการท�าปฏิกิริยา	60	และ	120	นาที	โดยก�าหนดปัจจัยคงที่ดังนี้	คือ	ปริมาณเส้นใยใน	[Bmim]Cl	ที่ร้อยละ	5	อัตราส่วนซัค
ซินิกแอนด์ไฮไดรด์ต่อเส้นใยคือ	6	ต่อ	1	และใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา	NBS	ที่ร้อยละ	6	โดยอัตราส่วนนี้อ้างอิงจากเอกสารงานวิจัยที่มีผู้
ศกึษามาก่อนหน้า	[18-19]	เส้นใยใบสบัปะรดทีผ่่านการดดัแปรแล้วน�าไปทดสอบความสามารถการดดูซบัน�า้มนัตามข้อ	2.4	โดย

ตารางที่	2	แสดงสภาวะที่ใช้ในการดัดแปรเส้นใยใบสับปะรดและสมบัติการดูดซับน�้ามัน

ตัวอย่าง
สภาวะที่ใช้

การดูดซับน�้ามัน
(กรัมน�้ามัน/กรัมเส้นใยใบสับปะรด)

อุณหภูมิ (oC) เวลา (นาที)

ไม่ดัดแปร - - 11.34±1.35	

1 90 60 13.21±1.68

2 90 120 13.84±1.87

3 100 60 16.07±1.43

4 100 120 17.45±2.03

5 110 60 18.31±1.18

6 110 120 20.64±2.42

7 120 60 25.64±2.42

8 120 120 27.01±1.39

9 130 60 -
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ผลการทดสอบสมบัติการดูดซับน�้ามันของเส้นใยใบสับปะรดก่อนและภายหลังการดัดแปร	ณ	สภาวะต่าง	ๆ	พบว่าเส้นใยใบ
สบัปะรดทีไ่ม่ผ่านการดดัแปรมค่ีาการดดูซบัน�า้มนัหล่อลืน่สงูสดุ	ณ	สภาวะอณุหภูมห้ิอง	(25±2	�C)	เป็นระยะเวลา	30	นาท	ีเท่ากับ	
11.34	กรัมน�้ามันต่อกรัมเส้นใยใบสับปะรด	ขณะท่ีเส้นใยพอลิพรอพิลีนซึ่งใช้ผลิตเป็นวัสดุดูดซับน�้ามันท่ีจ�าหน่ายเชิงพาณิชย์มี
ค่าการดดูซบัน�า้มนั	ณ	สภาวะเดยีวกันเท่ากับ	36.05	กรมัน�า้มนัต่อกรมัพอลพิรอพิลนี	เส้นใยใบสบัปะรดภายหลงัการดัดแปรทกุ
สภาวะมค่ีาการดดูซบัน�า้มนัมากกว่าเส้นใยใบสบัปะรดทีไ่ม่ผ่านการดดัแปร	โดยสภาวะการดดัแปรทีใ่ห้ค่าการดดูซบัน�า้มนัสงูสดุ
คือ	ที่อุณหภูมิ	120		�C	เป็นระยะเวลา	120	นาที	ได้ค่าการดูดซับน�้ามันเท่ากับ	27.01	กรัมน�้ามันต่อกรัมใบสับปะรด	ซึ่งการดูดซับ
น�้ามันเพ่ิมขึ้นจากใบสับปะรดที่ไม่ผ่านการดัดแปรประมาณ	2.4	เท่า	อย่างไรก็ตาม	จากการทดลองเพ่ิมเติมพบว่าภายหลัง													
ปฏิกิริยาอะเซทิเลชันสิ้นสุดตามระยะเวลาและอุณหภูมิท่ีก�าหนด	ถ้าไม่ล้างเส้นใยด้วยน�้าทันที	แต่แช่เส้นใยท่ีดัดแปรแล้วใน
ตัวกลางที่ใช้ท�าปฏิกิริยาเป็นระยะเวลา	15	ชั่วโมง	จากการตรวจพินิจจะเห็นว่าเส้นใยใบสับปะรดมีความอ่อนนุ่มมากขึ้น	และ	
เมื่อทดสอบการดูดซับน�้ามันพบว่าให้ค่าการดูดซับน�้ามัน	29.2	กรัมน�้ามันต่อกรัมเส้นใยใบสับปะรดซึ่งเพิ่มขึ้นจากเดิม	ดังรูปที่	4

  

รูปที่	4		เส้นใยใบสับปะรดก่อน	(ซ้าย)	และภายหลังการดัดแปร	(ขวา)

 3.3 คุณลักษณะของวัสดุดูดซับน�้ามันเส้นใยใบสับปะรด
	 	 3.3.1	 การวิเคราะห์หมู่ฟังก์ชันด้วยเทคนิค	FT-IR
	 	 	 	 เส้นใยใบสับปะรดที่ผ่านการดัดแปรแล้วสามารถตรวจสอบการแทนท่ีของหมู่ไฮดรอกซิลในโครงสร้างเซลลูโลส
ด้วยการวิเคราะห์จากหมู่ฟังก์ชั่นโดยใช้เทคนิค	FT-IR	ดังแสดงผลสเปกตรัมในรูปที่	5	พบว่าเส้นใยสับปะรดภายหลังการดัดแปร
จะปรากฏพีกของหมู่	carbonyl	(C=O)	stretching	ที่ความยาวคลื่น	1745	cm-1	และพีกของ	carbon-oxygen	(C-O)	stretching		
ที่ความยาวคลื่น	1248	cm-1	ในหมู่	–O-(C=O)-CH3	ซึ่งพีกดังกล่าวจะไม่ปรากฏในเซลลูโลส	(รูปที่	6)		

wavenumber	(cm-1)
						รูปที่	5		FT-IR	สเปกตรัมของเส้นใยใบสับปะรดที่ไม่ผ่านการดัดแปรเปรียบเทียบกับที่ผ่านการดัดแปร	ณ	สภาวะต่าง	ๆ	

1:	PALF	ดัดแปรที่	90	OC	2	ชั่วโมง

2:	PALF	ดัดแปรที่	110	OC	2	ชั่วโมง

3:	PALF	ดัดแปรที่	120	OC	2	ชั่วโมง
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wavenumber	(cm-1)
						รูปที่	6		FT-IR	สเปกตรัมของเซลลูโลส		(Microcrystalline	powder,	Sigma-Aldrich)				

	 	 3.3.2	 สมบัติทางความร้อนด้วยเทคนิค	TGA
								 	 	 ผลจากการเกิดปฏิกิริยาอะเซทิเลชันในของเหลวไอออนิกต่อสมบัติทางความร้อนของเส้นใยใบสับปะรดสามารถ
ศึกษาโดยใช้เทคนิค	TGA	ซึ่งเป็นเทคนิคที่ใช้วิเคราะห์ความเสถียรของเส้นใยเมื่อได้รับความร้อนโดยการวัดน�้าหนักของเส้นใยที่
เปลี่ยนแปลงในแต่ละช่วงอุณหภูมิด้วยเครื่องชั่งที่มีความไวสูง	ดังแสดงผลในรูปที่	7	การทดสอบอยู่ในช่วงอุณหภูมิ	20-600		�C	
ใช้อัตราการเพ่ิมอุณหภูมิ	10		 �C	ต่อนาทีภายใต้สภาวะที่มีไนโตรเจน	พบว่าเส้นใยใบสับปะรดที่ไม่ผ่านการดัดแปรเริ่มเกิดการ
เปลี่ยนแปลงทางโครงสร้างโมเลกุล	(Decompose)	ที่อุณหภูมิ	240		�C	ในขณะที่เส้นใยใบสับปะรดที่ผ่านการดัดแปร	ณ	สภาวะ
อุณหภูมิ	100		�C	เป็นเวลา	1	ชั่วโมง	และที่ผ่านการดัดแปร	ณ	สภาวะอุณหภูมิ	100		�C	องศาเซลเซียส	เป็นเวลา	1	ชั่วโมง	ควบคู่
กับการใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา	NBS	ที่ความเข้มข้นร้อยละ	6	โดยน�้าหนัก	เริ่มเกิดการเปลี่ยนแปลงทางโครงสร้างโมเลกุลที่อุณหภูมิต�่า
กว่าคือ	190	และ	210		�C	ตามล�าดับ	แนวโน้มการลดลงของอุณหภูมิที่เริ่มเกิดการเปลี่ยนแปลงทางโครงสร้างโมเลกุลบ่งบอกถึง
เสถียรภาพทางความร้อนของเส้นใยใบสับปะรดที่ลดลงเมื่อผ่านการดัดแปร

อุณหภูมิ	(องศาเซลเซียส)
	รูปที่	7	กราฟ	TGA	ของเส้นใยใบสับปะรดที่ไม่ผ่านการดัดแปร	( )	เปรียบเทียบกับเส้นใยที่ผ่านการดัดแปร	ณ	สภาวะอุณหภูมิ	100		�C	เป็น

เวลา	1	ชั่วโมง	( )	และสภาวะอุณหภูมิ	100		�C		เป็นเวลา	1	ชั่วโมง	ควบคู่กับการใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา	NBS	ร้อยละ	6	( )



18        BULLETIN OF APPLIED SCIENCES VOL. 9 NO. 9 AUGUST 2020

	 	 3.3.3	 โครงสร้างผลึกด้วยเทคนิค	XRD
		 	 	 	 เทคนคิ	XRD	ใช้ในการวเิคราะหโ์ครงสร้างผลึกของเส้นใยใบสับปะรดทีไ่ม่ผ่านการดัดแปรและผ่านการดัดแปรใน
ของเหลวไอออนกิด้วยซคัซนิิกแอนไฮไดรด์ดงัแสดงผลในรปูที	่8	พบว่า	XRD	pattern	ของเส้นใยใบสบัปะรดท่ีไม่ผ่านการดดัแปร
จะปรากฏ	2	พีกท่ีชดัเจนอยู่ต�าแหน่ง	2θ	ที	่15	และ	22	องศา	ซึง่เป็นลกัษณะพีกรปูแบบเฉพาะตวัส�าหรบัโครงสร้างท่ีมคีวามเป็น
ผลึกของเซลลูโลส	ส่วน	XRD	pattern	ของเส้นใยใบสับปะรดท่ีผ่านการดัดแปรจะปรากฏ	2	พีกเช่นเดียวกัน	แต่ต�าแหน่ง	2θ 
เปลี่ยนแปลงจากเดิมท่ี	15	เป็น	17	องศา	นอกจากน้ีความเข้มแสง	(Lin	(counts))	ของเส้นใยใบสับปะรดท่ีผ่านการดัดแปรยัง
ลดลงกว่าเส้นใยใบสับปะรดที่ไม่ผ่านการดัดแปร	แสดงให้เห็นว่าโครงสร้างผลึกของเซลลูโลสในเส้นใยใบสับปะรดภายหลังการ
ดัดแปรในของเหลวไอออนิกยังคงอยู่แม้ว่าความเข้มแสงลดลงก็ตาม	ซึ่งอธิบายได้ว่าเกิดจากการแตกออกของพันธะไฮโดรเจน
ภายในโมเลกุลของเส้นใยใบสับปะรดขณะละลายในของเหลวไอออนิก

				Two	theta	(2θ)
รปูที	่8		XRD	pattern	ของเส้นใยใบสบัปะรดทีไ่ม่ผ่านการดดัแปร	( )	และท่ีผ่านการดดัแปรในของเหลวไอออนิกด้วยซคัซนิิกแอนไฮไดรด์	( )
	 	 3.3.4	 ลักษณะสัณฐานวิทยาด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด	(SEM)
		 	 	 	 ลักษณะพ้ืนผิวของเส้นใยใบสับปะรดก่อนและภายหลังการดัดแปรในของเหลวไอออนิกโดยใช้ซัคซินิกแอนไฮได
รด์ด้วยก�าลังขยาย	5000	เท่า	แสดงในรูปที่	9	สังเกตได้ว่าเส้นใยใบสับปะรดก่อนท�าการดัดแปรมีพื้นผิวเรียบแน่น	แสดงให้เห็น
ว่าเส้นใยยังมีการรวมตัวกันเป็นแผ่นอยู่	มีริ้วของเส้นใยปรากฏบนผิว	ภายหลังการดัดแปรในของเหลวไอออนิกโดยใช้ปฏิกิริยา										
อะเซทิเลชนั	ท�าให้พ้ืนผวิเส้นใยใบสบัปะรดมคีวามขรขุระ	หยาบ	และเนือ้มรีพูรนุแยกเป็นชัน้มากข้ึน	ท�าให้มพ้ืีนท่ีผวิสมัผสัเพ่ิมขึน้		

   

รูปที่	9	พื้นผิวจากกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราดของเส้นใยใบสับปะรดก่อน	(ซ้าย)	และภายหลังการดัดแปร	(ขวา)
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4. สรุป (Conclusion)
	 การใช้ปฏิกิริยาอะเซทิเลชันในของเหลวไอออนิกด้วยซัคซินิกแอนด์ไฮไดรด์ร่วมกับ	NBS	เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาในการดัดแปร
เส้นใยใบสบัปะรดเพ่ือพัฒนาเป็นวสัดดุดูซบัน�า้มนัน้ันเป็นวิธีท่ีสามารถเพ่ิมสมบตัชิอบน�า้มนัของเส้นใยได้	สภาวะการท�าปฏกิิรยิา
โดยใช้	NBS	ปริมาณร้อยละ	6	ของซัคซินิกแอนไฮไดรด์	ที่อุณหภูมิ	120		�C	เป็นระยะเวลา	120	นาที	ภายหลังปฏิกิริยาสิ้นสุดให้
แช่เส้นใยทีด่ดัแปรแล้วในตวักลางทีใ่ช้ท�าปฏิกิรยิาต่ออกี	15	ชัว่โมง	แล้วจงึล้างเส้นใยด้วยน�า้ให้สะอาด	ท�าให้ได้วัสดดุดูซบัน�า้มนั
เส้นใยใบสบัปะรดท่ีมค่ีาการดดูซับน�า้มนัสงูสดุคอื	29.2	กรมัน�า้มนัต่อกรมัเส้นใยใบสบัปะรด	ซึง่สมบตัดิดูซบัน�า้มนัน้ีเพ่ิมขึน้จาก
เส้นใยใบสับปะรดที่ไม่ผ่านการดัดแปรประมาณ	2.6	เท่า	จากการศึกษาคุณลักษณะเส้นใยใบสับปะรดท่ีผ่านการดัดแปรด้วย
เทคนิค	FT-IR,	TGA,	XRD	และ	SEM	ข้อมูลที่ได้สนับสนุนว่าการดัดแปรเส้นใยใบสับปะรดด้วยวิธีนี้สามารถแทนที่หมู่ไฮดรอก
ซลิของเส้นใยด้วยหมูฟั่งก์ชนัของซคัซนิิกแอนไฮไดรด์ได้	ช่วยเพ่ิมสมบติัชอบน�า้มนั	ท�าให้ความสามารถดดูซบัน�า้มนัเพ่ิมขึน้	ข้อดี
ที่ส�าคัญของวัสดุดูดซับน�้ามันเส้นใยใบสับปะรดน้ีคือ	ภายหลังการใช้งานสามารถย่อยสลายได้เองตามธรรมชาติ	งานวิจัยที่จะ
ศึกษาต่อยอดคือรูปแบบการบรรจุเส้นใยใบสับปะรดเพ่ือเพ่ิมความสะดวกในการน�าไปใช้งาน	โดยอาจเป็นลักษณะทุ่นดูดซับ
น�้ามัน	(Boom)	หรือใส่ในแคปซูลขนาดเล็ก	เพื่อต่อยอดผลงานสู่เชิงพาณิชย์
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บทคัดย่อ
	 โปรตนีเซรซินิ	(Sericins)	หรอืโปรตนีกาวไหมเป็นโปรตนีท่ีได้จากเส้นใยของหนอนไหม	(Bombyx	mori)	ได้รบัความสนใจอย่าง
มากในการน�ามาใช้ประโยชน์ด้านเครื่องส�าอางและการแพทย์	งานวิจัยน้ีมีวัตถุประสงค์เพ่ือศึกษากระบวนการสกัดโปรตีนกาว
ไหมจากรงัไหมสขีาวเพ่ือการใช้ประโยชน์ในผลติภัณฑ์เครือ่งส�าอาง		โดยด�าเนนิการศกึษาวิธีการสกดัและปรมิาณเอนไซม์โบรมิ
เลนท่ีเหมาะสมต่อการย่อยโปรตนีกาวไหม	ในการศกึษาปรมิาณเอนไซม์โบรมเิลนทีเ่หมาะสม		ได้เตรยีมสารสกัดโปรตนีกาวไหม
และน�าสารสกัดมาย่อยด้วยเอนไซม์	โดยศึกษาความเข้มข้นของเอนไซม์	5	ความเข้มข้น	คือ	ร้อยละ	1,	2,	3,	4	และ	5		เก็บสาร
สกัดโปรตนีกาวไหมหลงัการย่อยด้วยเอนไซม์มาทดสอบความสามารถในการต้านอนมุลูอสิระด้วยวิธี	DPPH	assay	พบว่าความ
เข้มข้นของเอนไซม์โบรมเิลนท่ีใช้ในการย่อยมผีลต่อความสามารถในการต้านอนุมลูอสิระของสารสกัดของโปรตีนกาวไหม	ท่ีระดับ
ความเข้มข้นของเอนไซม์ร้อยละ	5	ให้ผลการต้านอนุมูลอิสระดีที่สุดมีค่า	IC50	เท่ากับ	7.20±0.10	มิลลิกรัมต่อมิลลิลิตร	จึงเลือก
ใช้เอนไซม์โบรมเิลนท่ีความเข้มข้นดงักล่าวในการย่อยสารสกัดโปรตนีกาวไหมท่ีได้จากกระบวนการสกัด	3	วิธี	ได้แก่	1)	การสกดั
ด้วยน�า้กลัน่	ร่วมกับการให้ความร้อนและความดัน	2)	การสกัดด้วยสารละลายฟอสเฟตบพัเฟอร์	pH	7.0	ร่วมกับการให้ความร้อน
และความดนั	และ	3)	การสกดัด้วยสารละลายโซเดยีมไฮโดรเจนคาร์บอเนตหรอืเบกก้ิงโซดาร้อยละ	0.2	ร่วมกับการให้ความร้อน	
จากน้ัน	น�าสารสกัดท่ีได้มาศึกษาสมบัติต่าง	ๆ	ได้แก่	ปริมาณโปรตีน	ขนาดโมเลกุลของโปรตีน	และความสามารถในการต้าน
อนุมลูอสิระ	พบว่าปรมิาณโปรตนีในสารสกัดทีผ่่านการย่อยด้วยเอนไซม์มค่ีาเท่ากับ	13.00±0.64,	12.30±0.50,	และ	13.20±0.95	
มิลลิกรัม/มิลลิลิตร	ตามล�าดับ	โมเลกุลของโปรตีนที่ผ่านการย่อยด้วยเอนไซม์ที่วัดด้วยด้วยเทคนิค	Sodium	Dodecyl	Sulfate	
Polyacrylamide	Gel	Electrophoresis	โดยใช้ระบบ	Tricine		(Tricine-SDS-PAGE)	พบว่ามีขนาดเล็กกว่าโปรตีนที่ไม่ผ่านการ
ย่อย	และสารสกัดโปรตีนกาวไหมหลังการย่อยด้วยเอนไซม์มีความสามารถในการต้านอนุมูลอิสระสูงกว่าโปรตีนกาวไหมก่อน
การย่อยด้วยเอนไซม์อย่างมีนัยส�าคัญทางสถิติ		จึงสรุปได้ว่าการใช้เอนไซม์โบรมิเลนสามารถเพ่ิมประสิทธิภาพการต้านอนุมูล
อิสระของสารสกัดโปรตีนกาวไหมได้
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Abstract
	 Sericins,	the	glue-like	proteins	obtained	from	silk	threads	of	Bombyx	mori,	have	received	many	attentions	in	
cosmetic	and	biomedical	applications.	This	research	aimed	to	study	extraction	process	of	sericins	from	white	silk	
cocoon.	Firstly,	silk	cocoon	were	cleaned,	dried,	and	extracted	with	distilled	water	in	an	autoclave.	The	silk	extract	
was	digested	with	bromelain	in	5	different	levels	at	1,	2,	3,	4	and	5%.	After	digestion,	the	extracts	were	tested	for	
antioxidant	activities	by	DPPH	assay.	It	was	found	that	the	protein	hydrolysate	with	5%	bromelain	gave	the	highest	
antioxidant	activities	against	DPPH	assay	with	IC50	value	of	7.20±0.10	mg/ml.	Therefore,	the	bromelain	concentration	
at	5%	was	chosen	to	digest	silk	extracts	obtained	from	the	3	extraction	methods,	1)	extraction	with	distilled	water	in	
an	autoclave,	2)	extraction	with	phosphate	buffer	solution	pH	7.0	in	an	autoclave	and	3)	extraction	with	0.2%	sodium	
hydrogen	carbonate	(NaHCO3)	or	baking	soda	solution	and	heating.	Then	the	extracts	were	further	digested	with	
5%	bromelain	in	appropriate	condition.	The	protein	hydrolysates	were	collected,	and	the	protein	contents,	molecular	
size,	and	antioxidant	activities	were	measured.	It	was	found	that	the	protein	hydrolysates	had	protein	content	of	
13.00	±	0.64,	12.32	±	0.50	and	13.20	±	0.95	mg/ml,	respectively.	Molecular	size	analysis	using	Tricine	system	of	
Sodium	Dodecyl	Sulfate	Polyacrylamide	Gel	Electrophoresis	(Tricine	SDS-PAGE)	showed	that	the	sizes	of	protein	
hydrolysates	were	smaller	than	that	of	the	undigested.	The	antioxidants	activities	by	DPPH	assay	revealed	that	
protein	hydrolysates	showed	significantly	higher	antioxidant	activities	than	that	of	proteins	before	enzymatic	digestion.	
It	can	be	concluded	that	bromelain	can	enhance	the	antioxidant	efficiency	of	the	silk	sericin	extract.	
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1. บทน�า (Introduction)
	 รงัไหม	(Silk	cocoon)	ทีส่ร้างจากหนอนไหม	(Bombyx	mori)	
ประกอบด้วยโปรตีน	2	ชนิด	ได้แก่	โปรตีนไฟโบรอิน	(Fibroin)	
หรอืโปรตนีเส้นใย	มปีระมาณร้อยละ	70-75	และโปรตนีเซรซินิ	
(Sericin)	หรอืโปรตนีกาวไหม	มปีระมาณร้อยละ	25-30	โปรตนี
กาวไหมท�าหน้าท่ีคล้ายกาว	(Glue-like	protein)	ยึดโปรตีน
เส้นใยไฟโบรอนิให้อยู่ด้วยกันท�าให้เกิดโครงร่างเป็นรงัไหม	ด้วย
เหตุน้ีจงึจ�าเป็นต้องก�าจดัโปรตนีกาวไหมออกก่อนกระบวนการ
สาวไหมเพ่ือให้สามารถสาวเป็นเส้น	ท�าให้เกิดของเหลือท้ิงใน
กระบวนการฟอกไหม	ต่อมาจงึมผีูส้นใจศกึษาสมบตัขิองโปรตนี
กาวไหมถึงแนวทางการประยุกต์ใช้เพ่ือการเพ่ิมมลูค่าของเหลอื
ทิ้งจากอุตสาหกรรมไหม	และลดผลกระทบต่อสิ่งแวดล้อม	
	 โปรตีนกาวไหมจัดเป็นโปรตีนที่ชอบน�้า	(Hydrophilic)	หรือ
เรียกว่าเป็นไกลโคโปรตีนท่ีสามารถละลายได้ในน�้าร้อน	[1]	
ประกอบด้วยกรดอะมโินจ�านวน	18	ชนิด	โดยเป็นกรดอะมโินมี
ขั้ว	(Polar	amino	acid)	มากกว่าร้อยละ	70	จึงท�าให้ดูดซับน�้า
ได้ดี	โดยมีกรดอะมิโนเซอรีน	(Serine)	เป็นองค์ประกอบหลัก
ถึงร้อยละ	30-33		จึงเป็นท่ีมาของชื่อเซริซิน	โปรตีนกาวไหมมี
สมบติัโดดเด่นเป็นพิเศษในการกกัเก็บน�า้	สามารถซมึผ่านผวิหนัง
ได้	จงึเป็นสารช่วยคงความชุม่ชืน้ให้แก่ผวิ	นอกจากนียั้งสามารถ
ต้านอนุมูลอิสระ	ช่วยชะลอความชรา	มีฤทธ์ิต้านเชื้อจุลินทรีย์	
และป้องกันรังสี	UV	ได้	กระบวนการสกัดโปรตีนมีหลายวิธีขึ้น
กับวัตถุประสงค์การใช้งาน	แต่ละวิธีจะให้โปรตีนท่ีมีน�้าหนัก
โมเลกุลต่างกัน	เช่น	การสกัดด้วยน�า้บรสิทุธ์ิร่วมกับการให้ความ
ร้อนและดความดันท่ีอุณหภูมิ	120	องศาเซลเซียส	เป็นเวลา									
60	นาที	ได้โปรตีนกาวไหมท่ีมีน�้าหนักโมเลกุล	35-150	kDa							
ในขณะท่ีการใช้สารละลายโซเดียมคาร์บอเนตที่ความเข้มข้น
ร้อยละ	0.5	ต้มเดือดเป็นเวลา	30	นาที	ได้โปรตีนกาวไหมท่ีมี
น�า้หนักโมเลกุล	15-75	kDa	การใช้คลืน่เสยีงความถ่ีสงู	(Sonicate)	
ร่วมกับการใช้เอนไซม์	ให้ประสทิธิภาพการสกัดโปรตนีกาวไหม
น้อยกว่าการใช้สารละลายด่าง	[2],[3]	นอกจากน้ี	สายพันธ์ุไหม
ท่ีต่างกันจะให้โปรตีนที่มีส่วนประกอบต่างกันและมีน�้าหนัก
โมเลกุลต่างกันด้วย
	 จากการลงพ้ืนทีย่กระดบัสนิค้า	OTOP	ของกรมวทิยาศาสตร์
บริการ	พบว่ามีผู้ประกอบการ	ผลิตภัณฑ์เครื่องส�าอางมีความ
ต้องการเพ่ิมมูลค่าผลิตภัณฑ์	โดยได้ผลิตสารสกัดโปรตีนไหม
ด้วยวธีิการตามภมูปัิญญา	เช่น	การสกัดรงัไหมด้วยสารละลาย
ด่างขี้เถ้า	และน�ามาเติมลงในผลิตภัณฑ์	อาจส่งผลให้เกิดการ
ปนเป้ือนจากโลหะหนัก	และอาจเกิดความระคายเคอืงจากด่าง
ที่ใช้สกัด	ท�าให้ผลิตภัณฑ์ไม่ผ่านเกณฑ์มาตรฐานได้	โครงการ
วิจยัน้ีมวัีตถุประสงค์	กระบวนการสกัดโปรตนีจากรงัไหมทีท่�าได้
ง่าย	ได้โปรตีนที่มีคุณภาพดี	โดยศึกษากระบวนการสกัดและ
การย่อยด้วยเอนไซม์โบรมเิลนซึง่จดัอยู่ในกลุม่โปรตเีอส	เพ่ือให้
ได้เทคนิคเฉพาะในการสกัดโปรตีนกาวไหมโดยไม่ใช้สารเคมี	
เป็นมติรต่อสิง่แวดล้อม	มคีวามปลอดภัย	รวมท้ังมผีลการพิสจูน์

ฤทธ์ิการต้านอนุมลูอสิระในห้องปฏบิตักิาร	เพ่ือน�าไปใช้ในการ
ต่อยอดในการผลิตผลิตภัณฑ์เครื่องส�าอางที่มีคุณภาพ	ได้
มาตรฐาน	และสามารถถ่ายทอดเทคโนโลยีให้แก่ผูป้ระกอบการ
ได้

2. วิธีการวิจัย (Experimental methods)
 2.1 ศกึษาปรมิาณเอนไซม์ท่ีเหมาะสมต่อการย่อยโปรตนี
กาวไหม
	 	 2.1.1	สกัดโปรตีนกาวไหมและย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิ
เลน	5	ระดับความเข้มข้น
	 	 	 	 เลือกวัตถุดิบที่น�ามาใช้สกัด	ได้แก่	รังไหมสีขาว	
ท�าความสะอาดรงัไหม	ลอกเส้นใยและสิง่สกปรกออก	ล้างด้วย
น�้าสะอาด	อบให้แห้ง	เก็บใส่ถุงพลาสติก	ในการสกัดใช้รังไหม
ในอัตราร้อยละ	6	โดยน�้าหนัก	โดยชั่งน�้าหนักรังไหม			ตัดย่อย
ให้เป็นชิ้นเล็ก	เติมน�้ากล่ัน	น�าไปให้ความร้อนท่ีอุณหภูมิ	121	
องศาเซลเซียสเป็นเวลา	15	นาที	น�าสารสกัดโปรตีนกาวไหม
แบ่งใส่ขวดรปูชมพู่	ขวดละ	100	มลิลลิิตร	ละลายเอนไซม์โบรมิ
เลน	(Sigma,	US.)	ด้วยน�้ากลั่น	และเติมลงในขวดสารสกัด
โปรตีนกาวไหมให้มีความเข้มข้นร้อยละ	1,	2,	3,	4	และ	5	โดย
น�า้หนกัเอนไซม์ต่อน�า้หนักรงัไหม	น�าไปบ่มทีอ่ณุหภมู	ิ37	องศา
เซลเซียส	เขย่าที่ความเร็วรอบ	100	รอบต่อนาที	เป็นเวลา	18	
ชัว่โมง	หยุดการท�างานของเอนไซม์โดยน�าไปแช่ในอ่างน�า้ควบคุม
อุณหภูมิท่ี	90	องศาเซลเซียสเป็นเวลา	10	นาที	เก็บสารสกัด
โปรตนีกาวไหมหลงัการย่อยด้วยเอนไซม์ด้วยการป่ันเหวีย่งตก
ตะกอน	น�าส่วนใสไปทดสอบความสามารถในการต้านอนุมูล
อิสระด้วยวิธี	DPPH	assay	
	 	 2.1.2	 ทดสอบความสามารถในการต้านอนุมูลอิสระ
ของสารสกัดโปรตนีกาวไหมทีย่่อยด้วยเอนไซม์โบรมเิลน	5	ระดบั
ความเข้มข้น	เปรียบเทียบกับสารมาตรฐานวิตามินซีและสาร
มาตรฐานวิตามินอี	
	 	 			 	 ทดสอบความสามารถในการต้านอนุมูลอิสระ
ของสารมาตรฐาน	โดยการเตรียมสารอนุมูลอิสระ		DPPH	
(1,1-diphenyl-2-picryhydrazyl)	ในตัวท�าละลาย	absolute	
ethanol	ให้มีความเข้มข้น	0.3	มิลลิโมลาร์	จากน้ันเตรียมสาร
ต้านอนุมูลอิสระได้แก่	สารมาตรฐานวิตามินซี	(L-ascorbic	
acid)	และสารมาตรฐานวิตามนิอ	ี(Trolox)	เจอืจางด้วยน�า้กล่ัน
ลดลงทลีะครึง่เท่าให้ได้ระดบัความเข้มข้น	1,	0.5,	0.25,	0.125,	
0.0625,	0.03125,	0.015625,	0.0078125,	และ	0.00390625	
มลิลกิรมัต่อมลิลลิติร	จากน้ัน	น�าสารละลายมาตรฐานทีเ่จอืจาง
แล้วมาท�าปฏิกิรยิากับสารละลาย	DPPH	และวัดค่าการดดูกลนื
แสงความยาวคล่ืน	517	นาโนเมตร	ด้วยเครื่อง	UV-VIS	
microplate	spectrophotometer	ท�าการทดสอบตวัอย่างละ	3	
ครั้ง	จากน้ัน	ค�านวณความสามารถในการต้านอนุมูลอิสระ										
(%	Inhibition)	ดังสมการ	
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	 ความสามารถในการต้านอนุมูลอิสระ	(%	Inhibition)	=	
[(A-B)-(C-D)	/	(A-B)]	x	100	
	 เมื่อ		A	หมายถึง	ค่าการดูดกลืนแสงของ	Control	(DPPH	+	
เอทานอล)
	 	 B	หมายถึง	ค่าการดูดกลืนแสงของ	Blank	control										
(เอทานอล)
	 	 C	หมายถึง	ค่าการดูดกลืนแสงของ	Test	sample	
(ตัวอย่าง	+	DPPH)
	 	 D	หมายถึง	ค่าการดูดกลืนแสงของ	Blank	sample	
(ตัวอย่าง	+	เอทานอล)		
	 	 ค่า	%	Inhibition	จะสงูข้ึนตามความเข้มข้นของสาร	น�า
ค่าท่ีได้ไปพล็อตกราฟระหว่างความเข้มข้นของสารมาตรฐาน	
และ	%Inhibition	เพ่ือค�านวณหาความเข้มข้นของสารสกัดที่
ท�าให้เกิดการต้านอนุมูลอิสระร้อยละ	50	(IC50)
	 	 ทดสอบความสามารถในการต้านอนุมูลอิสระของสาร
สกัดโปรตีนกาวไหมที่ย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลน		ทั้ง	5	ระดับ
ความเข้มข้น	โดยการน�าสารสกัดโปรตีนกาวไหม	มาเจือจาง
ด้วยน�้ากลั่นโดยลดลงทีละครึ่งเท่า	ให้ได้ระดับการเจือจาง	1,	
0.5,	0.25,	0.125,	0.0625	และ	0.03125	เท่า	จากนั้น	น�าสาร
สกัดท่ีเจอืจางแล้ว	มาท�าปฏกิิรยิากับสารละลาย	DPPH		น�าไป
วัดค่าการดดูกลนืแสง	ท�าการทดสอบตวัอย่างละ	3	ครัง้	โดยใช้
วิธีด�าเนินการเช่นเดียวกับการทดสอบสารละลายมาตรฐาน	
ค�านวณหาค่า	IC50	เปรียบเทียบค่า	IC50	และคัดเลือกความ
เข้มข้นของเอนไซม์โบรมิเลนที่ให้สารสกัดที่มีความสามารถใน
การต้านอนุมูลอิสระดีที่สุดเพื่อใช้ในการทดลองล�าดับต่อไป
 2.2 ศึกษากระบวนการสกัดโปรตีนกาวไหม
	 	 เตรียมรังไหมสีขาว	และน�ามาผ่านกระบวนการสกัด	3	
วิธี	ดังนี้	วิธีท่ี	1	สกัดด้วยน�้ากลั่นร่วมกับการให้ความร้อนและ
ความดัน	ด�าเนินการเช่นเดียวกับข้อ	2.1	วิธีที่	2	สกัดด้วย
สารละลายฟอสเฟตบัพเฟอร์	pH	7.0	ร่วมกับการให้ความร้อน
และความดัน	โดยการเตรยีมสารละลายโซเดยีมฟอสเฟตบฟัเฟอร์	
pH	7.0	จากสารละลาย	0.05M	ไดเบสิค	โซเดียมฟอสเฟต	
(Na2HPO4)	และ	0.05	M	โมโนเบสิค	โซเดียมฟอสเฟต	(NaH2 

PO4)	ตามวธีิของ	Gomori	1995	[4]	และใช้สารละลายโซเดยีม
ฟอสเฟตบฟัเฟอร์ในการสกัดโปรตีนกาวไหมแทนการใช้น�า้กลัน่	
โดยใช้สภาวะเช่นเดยีวกับข้อ	2.1.1	วิธีท่ี	3	สกดัด้วยสารละลาย
โซเดียมไฮโดรเจนคาร์บอเนต	(NaHCO3)	หรือเบกก้ิงโซดา	
(Baking	soda)	ร่วมกับการให้ความร้อน	โดยการเตรยีมสารละ
ลายเบกก้ิงโซดาร้อยละ	0.2		ใส่ลงในบกีเกอร์	ชัง่น�า้หนกัรงัไหม
ใส่ลงในสารละลาย	ให้ความร้อนจนเริม่เดอืด	ใช้แท่งแก้วกดให้
รังไหมจมและคนเป็นระยะ	ลดความร้อนลง	และต้มต่อเป็นเวลา	
10	นาที	แยกรังไหมส่วนท่ีไม่ละลายออก	เก็บสารสกัดส่วนใส
ที่ได้มาวัดค่าความเป็นกรดด่าง	(ค่า	pH)	และน�าไปย่อยด้วย
เอนไซม์โบรมเิลน	เน่ืองจากเอนไซม์โบรมเิลน	มช่ีวงค่าการท�างาน
ใน	pH	ทีเ่หมาะสม	ผูวิ้จยัจงึวดัค่า	pH		ของสารสกัดโปรตนีกาว

ไหม	ก่อนย่อยและหลงัย่อยด้วยเอนไซม์เพ่ือให้ได้ประสทิธิภาพ
การย่อยของแต่ละวิธีเหมือนกัน
 2.3 ย่อยสารสกัดโปรตนีกาวไหมด้วยเอนไซม์โบรมเิลน
และการศึกษาสมบัติของสารสกัด
	 	 ด�าเนินการย่อยสารสกัดโปรตีนกาวไหมท่ีได้จาก
กระบวนการสกัดท้ัง	3	วิธีโดยใช้เอนไซม์โบรมิเลนที่ความเข้ม
ข้นร้อยละ	5	โดยน�า้หนกัเอนไซม์ต่อน�า้หนักรงัไหม	โดยใช้สภาวะ
การย่อยเช่นเดียวกับข้อ	2.1	จากน้ัน	เก็บสารสกัดโปรตีนกาว
ไหมหลงัการย่อยด้วยเอนไซม์ไปศกึษาสมบตัขิองสารสกัด	ดงัน้ี
	 	 2.3.1	 วัดปริมาณโปรตีนด้วยวิธี	Lowry	
	 		 	 	 เจือจางโปรตีนมาตรฐานโบไวน์ซีรัมอัลบูมิน	
(Bovine	Serum	Albumin;	BSA)	ให้ได้ความเข้มข้นระหว่าง	
1-1,500	ไมโครกรมั/มลิลิลติร	ผสมสารละลายโปรตีนมาตรฐาน
กับสารละลายในชุดทดสอบ	Modified	Lowry	Protein	Assay	
(Thermo	scientific,	USA)		ตามที่ระบุในคู่มือ	น�าไปวัดค่าการ
ดดูกลนืแสงทีค่วามยาวคลืน่	750	นาโนเมตรด้วยเครือ่ง	UV-VIS	
Spectrophotometer	โดยท�าการทดสอบตวัอย่างละ	3	ครัง้	น�า
ค่าการดูดกลืนแสงท่ีได้ไปสร้างกราฟมาตรฐานระหว่างความ
เข้มข้นสารละลายโปรตีนมาตรฐานและค่าการดูดกลืนแสง		
เตรยีมสารสกัดโปรตนีกาวไหมเจอืจางด้วยน�า้กลัน่	ให้ได้ระดบั
การเจือจาง	1,	0.5,	0.25,	0.125,	0.0625	และ	0.03125	เท่า	
น�ามาท�าปฏิกิริยากับชุดทดสอบ	และหาค่าความเข้มข้นของ
โปรตีนที่สกัดได้เปรียบเทียบกับกราฟมาตรฐาน
	 	 2.3.2	 วิเคราะห์น�้าหนักโมเลกลุของโปรตีนด้วยการท�า	
SDS-PAGE
	 		 	 	 วเิคราะห์ขนาดโปรตีนกาวไหมก่อนการย่อยและ
หลงัการย่อยด้วยเอนไซม์โบรมเิลน	ด้วยเทคนิค	sodium	dodecyl	
sulfate	polyacrylamide	gel	electrophoresis	(SDS-PAGE)	
โดยใช้ระบบ	Tricine	โดยเตรียมตัวอย่างตามขั้นตอนที่ระบุไว้
ในคูม่อื	และใช้	16%	Tricine	gel	precast	gel	ในการวิเคราะห์
ขนาดโปรตนี	โดยเทยีบกับโปรตนีมาตรฐาน	(Spectra	Multicolor	
Low	Range	Protein	Ladder,	Thermo	Fisher	Scientific)	ให้
ความต่างศักย์	100	โวลต์กับเจล	เป็นเวลา	1	ชั่วโมง	น�าเจล		
ออกมาย้อมสีในสารละลาย	Coomassie	brilliant	blue	R250	
และล้างเจลด้วยสารละลาย	10%	acetic	acid	ใน	50%	methanol	
จนเห็นแถบโปรตนี	ล้างด้วยน�า้กลัน่	เปรยีบเทียบน�า้หนักโมเลกุล
กับโปรตีนมาตรฐาน
	 	 2.3.3	 ทดสอบความสามารถในการต้านอนุมูลอิสระ
ด้วยวิธี	DPPH	assay
	 	 	 	 ด�าเนินการทดสอบความสามารถในการต้าน
อนุมูลอิสระของสารสกัดโปรตีนกาวไหมท่ีได้จากกระบวนการ
สกัดท้ัง	3	วิธีก่อนการย่อยและหลังการย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิ
เลน	เช่นเดียวกับข้อ	2.1.2		ท�าการทดสอบตัวอย่างละ	3	ครั้ง	
น�าค่าการดูดกลนืแสงท่ีได้ไปสร้างกราฟมาตรฐานระหว่างความ
เข้มข้นของสารสกัดโปรตนีกาวไหมและค่าการดดูกลนืแสง	เพ่ือ
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ค�านวณความสามารถในการต้านอนุมูลอิสระ	(%	Inhibition)	และค�านวณหาค่าความเข้มข้นของสารสกัดที่ท�าให้เกิดการต้าน
อนุมูลอิสระ	50%	(IC50)	ท�าการวิเคราะห์ข้อมูลความสามารถในการต้านอนุมูลอิสระด้วย	ANOVA	และ	Duncan's	Multiple	
Range	Test	(DMRT)	โดยมีความแตกต่างอย่างมีนัยส�าคัญที่ระดับความเชื่อมั่นร้อยละ	95	(p	<	0.05)

3. ผลและวิจารณ์ (Results and discussion)    
 3.1 ศึกษาปริมาณเอนไซม์ที่เหมาะสมต่อการย่อยโปรตีนกาวไหม
	 	 3.1.1	สกัดโปรตีนกาวไหมและย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลน	5	ระดับความเข้มข้น
	 								 	 เอนไซม์โบรมิเลน	(Bromelain)	เป็นเอนไซม์ท่ีมีความสามารถในการเร่งปฏิกิริยาการย่อย	(Hydrolysis)	โมเลกุล
ของสารประเภทโปรตีน	สกัดจากล�าต้นของสับปะรด	(Ananas	comosus)	ซึ่งเป็นพืชในวงศ์บรอมิเลียซิอี้	(Bromeliaceae	)	มีน�้า
หนักโมเลกุลประมาณ	30,000	ดาลตัน	เอนไซม์ดังกล่าวสามารถท�างานได้ในช่วง	pH	6.8-9.0	และช่วงอุณหภูมิตั้งแต่	30	ถึง	80	
องศาเซลเซียส	แต่ความคงตัวของเอนไซม์จะลดลงเมื่ออุณหภูมิสูงกว่า	50	องศาเซลเซียส		และจะถูกท�าลายด้วยความร้อนท่ีมี
อุณหภูมิสูงกว่า	70	องศาเซลเซียส	5-6	ในช่วงแรกได้ทดลองย่อยโปรตีนกาวไหมออกจากรังไหมด้วยสารละลายเอนไซม์โบรมิ
เลน	พบว่าเอนไซม์ไม่สามารถย่อยโปรตีนกาวไหมได	้เนื่องจากโปรตีนเซริซินท่ีห่อหุ้มรังไหมมีความแข็งแรง	ไม่เปียกน�้า	และไม่
ละลายในน�้าเย็น	อย่างไรก็ตาม	โปรตีนดังกล่าวจะถกูไฮโดรไลซ์	ท�าให้โมเลกลุโปรตีนแตกตัวออกได้ในน�้าร้อน	[7]	คณะผู้วจิัยจึง
ไดป้รบัวธิกีารสกดัโปรตีนกาวไหมโดยใช้น�้ากลัน่ร่วมกบัการให้ความรอ้นและความดัน	เพือ่ให้ได้สารสกัดโปรตีนกาวไหมแลว้จึง
น�ามาย่อยต่อด้วยเอนไซม์โบรมิเลนที่ความเข้มข้น	5	ระดับ	และน�าสารสกัดโปรตีนกาวไหมก่อนการย่อยและหลังการย่อยด้วย
เอนไซม์ในการต้านอนุมูลอิสระด้วยวิธี	DPPH	assay
	 	 3.1.2	 ทดสอบความสามารถในการต้านอนุมูลอิสระของสารสกัดโปรตีนกาวไหมท่ีย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลน	5	ระดับ
ความเข้มข้น	เปรียบเทียบกับสารมาตรฐานวิตามินซีและสารมาตรฐานวิตามินอี		
	 	 		 	 ผลการทดสอบความสามารถในการต้านอนุมูลอิสระของสารสกัดโปรตีนกาวไหมท่ีสกัดด้วยน�้ากลั่นท่ีย่อยด้วย
เอนไซม์โบรมิเลนที่ความเข้มข้นของเอนไซม์ร้อยละ	1-5		ด้วยวิธี	DPPH	assay	พบว่า	ที่ระดับความเข้มข้นของเอนไซม์โบรมิเลน
ร้อยละ	5		ให้สารสกัดโปรตีนกาวไหมที่มีความสามารถในการต้านอนุมูลอิสระสูงที่สุด	มีค่า	IC50	เท่ากับ	7.20±0.10	มิลลิกรัม/
มิลลิลิตร	และรองลงมาที่ระดับความเข้มข้นร้อยละ	4			ให้ค่า	IC50	อยู่ระหว่าง	10.26–11.35		มิลลิกรัม/มิลลิลิตร	ในขณะที่สาร
สกัดโปรตนีกาวไหมทีไ่ม่ผ่านการย่อยด้วยเอนไซม์โบรมเิลนให้ค่าการต้านอนุมลูอสิระต�า่มาก	ไม่สามารถน�ามาค�านวณค่า	IC50	
ได้	ผลการวิเคราะห์ทางสถิติพบว่าสารสกัดโปรตีนกาวไหมท่ีย่อยด้วยเอนไซม์ร้อยละ	5	มีความสามารถในการต้านอนุมูลอิสระ
แตกต่างอย่างมีนัยส�าคัญเมื่อเทียบกับสารสกัดโปรตีนกาวไหมที่ย่อยด้วยเอนไซม์ร้อยละ	1-4	ที่	P<0.05		ดังแสดงในตารางที่	1	
จึงได้เลือกความเข้มข้นของเอนไซม์โบรมิเลนที่ระดับความเข้มข้นร้อยละ	5	ในการทดลองต่อไป

ตารางท่ี	1	ความสามารถในการต้านอนุมลูอสิระ	(ค่า	IC50)	ของสารสกัดโปรตนีกาวไหมท่ีสกัดด้วยน�า้กลัน่ท่ีย่อยด้วยเอนไซม์โบรมเิลนท่ีความเข้มข้น
ของเอนไซม์ร้อยละ	1-5

ความเข้มข้นของเอนไซม์โบรมิเลน
(ร้อยละของน�้าหนักเอนไซม์ต่อน�้าหนักรังไหม)

ความเข้มข้นของสารสกัดที่ท�าให้เกิดการต้านอนุมูลอิสระร้อยละ 50 IC50 
(มิลลิกรัม/มิลลิลิตร)

ครั้งที่ 1 ครั้งที่ 2 ครั้งที่ 3 ค่าเฉลี่ย

Ascorbic	acid 0.0155 0.0154 0.0153 0.0154±0.0001

Trolox 0.0170 0.0175 0.0171 0.0172±0.0003

5 7.15 7.31 7.14 7.20	±	0.10a 

4 11.07 11.31 9.79 10.72	±	0.82bc

3 10.37 10.14 10.27 10.26	±	0.11b

2 11.52 11.06 11.40 11.33	±	0.24c
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1 11.93 11.07 11.04 11.35	±	0.51c

	0		(สารสกัดก่อนการย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลน) ND ND ND ND

หมายเหตุ	ND	หมายถึง	มีความสามารถในการต้านอนุมูลอิสระต�่ามาก	ไม่สามารถค�านวณค่า	IC50	ได้ตัวเลขที่มีอักษร	a,	b,	และ	c		ก�ากับต่างกัน	
แสดงถึงความแตกต่างกันอย่างมีนัยส�าคัญทางสถิติ	(P<0.05)

 3.2 ศึกษากระบวนการสกัดโปรตีนกาวไหม
	 	 สารสกัดโปรตีนกาวไหมที่ได้จากกระบวนการสกัดด้วยน�้ากล่ัน	และท่ีสกัดสารละลายฟอสเฟตบัฟเฟอร์	pH	7.0	ร่วมกับ
การให้ความร้อนและความดนั	มลีกัษณะเป็นของเหลวสขีาว	และเกิดเป็นเจลท่ีไม่ละลายน�า้เมือ่เย็นตัวลง	วัดค่า	pH	ของสารสกัด
ได้เท่ากับ	6.71	และ	6.52	ตามล�าดับ	ในขณะที่สารสกัดโปรตีนกาวไหมที่สกัดด้วยสารละลาย	0.2%	เบกกิ้งโซดา	มีลักษณะเป็น
ของเหลวสีขาว	และไม่เป็นเจล	วัดค่า	pH	ได้	9.40	ซึ่งสอดคล้องกับการศึกษาของ	Kweon	และคณะ	(2000)	ที่รายงานว่าความ
สามารถในการละลายของโปรตนีเซรซินิจะลดลงเมือ่โครงสร้างโมเลกุลโปรตนีเปลีย่นจากโครงสร้างทีไ่ม่เฉพาะเจาะจง	(Random	
coil)	เป็นบตีาชทีหรอืสภาวะท่ีเป็นผลกึ	(Crystalize	state)	โปรตีนกาวไหมจะละลายได้ในกรดทีม่ค่ีา	pH	ต�า่กว่า	2.5	และละลาย
ได้ในด่างที่มีค่า	pH	สูงกว่า	9.5	[8]	และเมื่อน�าสารสกัดโปรตีนกาวไหมที่ได้จากกระบวนการสกัดทั้ง	3	วิธี	ไปย่อยด้วยเอนไซม์
โบรมิเลนที่ระดับความเข้มข้นร้อยละ	5	พบว่าสารสกัดหลังการย่อยด้วยเอนไซม์มีลักษณะเป็นของเหลวสีขาว	และไม่เป็นเจล	
เนื่องจากโมเลกุลของโปรตีนได้ถูกไฮโดรไลซ์	ให้มีขนาดเล็กลง	จึงไม่เกิดการก่อตัวเป็นเจล	แสดงว่าเอนไซม์ท�างานได้ในสภาวะ
ที่ก�าหนดในการทดลอง	สอดคล้องกับรายงานของ	อารี	(2554)	ที่พบว่าเอนไซม์โบรมิเลนท�างานได้ในช่วง	pH	ที่กว้าง	5.0	-	9.0	
และท�างานได้ดีที่สุดที่	pH	7.0	[5]	สารสกัดโปรตีนกาวไหมหลังการย่อยมีค่า	pH	ลดลง	อยู่ในช่วง	5.40–6.71	เนื่องจากเอนไซม์
โบรมิเลนสกัดจากสับปะรดจึงมีฤทธิ์เป็นกรด	จึงมีผลท�าให้ค่า	pH	ของสารสกัดลดลง		ลักษณะของสารสกัดโปรตีนกาวไหมและ
ผลการวัดค่าความเป็นกรด-ด่างก่อนและหลังการย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลน	ดังแสดงในตารางที่	2

ตารางที่	2	ลักษณะของสารสกัดโปรตีนกาวไหม	และค่าความเป็นกรด-ด่าง	(ค่า	pH)	ของสารสกัดโปรตีนกาวไหมที่ผ่านกระบวนการสกัด	3	วิธี	ก่อน
การย่อยและหลังการย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลน

กระบวนการสกัด
สารสกัดโปรตีนกาวไหมก่อนการย่อย
และหลังการย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิ

เลน

ลักษณะของสารสกัด โปรตีน
กาวไหม

ค่าความเป็นกรด-ด่าง 
(ค่า pH)

น�้ากลั่นร่วมกับการให้ความร้อนและ
ความดัน

ก่อนการย่อยด้วยเอนไซม์
สารละลายสีขาว	เกิดเจล	เมื่อตั้ง

ทิ้งไว้ที่อุณหภูมิห้อง
6.71±0.02

หลังการย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลน สารละลายสีขาว	ไม่เกิดเจล 5.40±0.02

สารละลายฟอสเฟตบัฟเฟอร์	pH	7.0	
ร่วมกับการให้ความร้อนและความ

ดัน

ก่อนการย่อยด้วยเอนไซม์
สารละลายสีขาว	เกิดเจล	เมื่อตั้ง

ทิ้งไว้ที่อุณหภูมิห้อง
7.02±0.01

หลังการย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลน สารละลายสีขาว	ไม่เกิดเจล 5.63±0.02

สารละลาย	0.2%	เบกกิ้งโซดา	ร่วม
กับการให้ความร้อน

ก่อนการย่อยด้วยเอนไซม์ สารละลายสีขาว	ไม่เกิดเจล 9.40±0.01

หลังการย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลน สารละลายสีขาว	ไม่เกิดเจล 6.71±0.01

 3.3 ย่อยสารสกัดโปรตีนกาวไหมที่ด้วยเอนไซม์โบรมิเลนและการศึกษาสมบัติของสารสกัด
ด�าเนินการย่อยสารสกัดโปรตีนกาวไหมที่ได้จากกระบวนการสกัดท้ัง	3	วิธีโดยใช้เอนไซม์โบรมิเลนท่ีความเข้มข้นร้อยละ	5	โดย
น�้าหนักเอนไซม์ต่อน�้าหนักรังไหม	เก็บสารสกัดโปรตีนกาวไหมหลังการย่อยด้วยเอนไซม์ไปศึกษาสมบัติของสารสกัด	ดังนี้
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	 	 3.3.1	 วัดปริมาณโปรตีนด้วยวิธี	Lowry	
	 		 	 	 ผลการวัดปริมาณโปรตีนในสารสกัดโปรตีนกาวไหมท่ีได้จากกระบวนการสกัดท้ัง	3	วิธี	โดยการใช้ชุดทดสอบ	
Modified	Lowry	Protein	Assay	(Thermo	scientific,	USA)		น�าไปวัดค่าการดูดกลืนแสงที่ความยาวคลื่น	750	นาโนเมตร	และ
ค�านวณหาความเข้มข้นของโปรตีนที่สกัดได้เปรียบเทียบกราฟมาตรฐานระหว่างความเข้มข้นสารละลายโปรตีนมาตรฐาน	BSA	
และค่าการดดูกลนืแสง	(รปูท่ี	1)	พบว่าสารสกัดโปรตีนกาวไหมท่ีผ่านกระบวนการสกัดท้ัง	3	วิธีหลังการย่อยด้วยเอนไซม์มปีรมิาณ
โปรตีนเท่ากับ	13.00±0.64,	12.32±0.50	และ	13.20±0.95	มิลลิกรัม/มิลลิลิตร	ตามล�าดับ	ดังตารางที่	3	

รูปที่	1	กราฟมาตรฐานระหว่างความเข้มข้นสารละลายโปรตีนมาตรฐาน	BSA	และค่าการดูดกลืนแสงความยาวคลื่น	750	นาโนเมตร	โดยการใช้ชุด
ทดสอบ	Modified	Lowry	Protein	Assay	

ตารางที่	3	ปริมาณโปรตีนในสารสกัดโปรตีนกาวไหมหลังการย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลนเปรียบเทียบกราฟมาตรฐาน	โดยการใช้ชุดทดสอบ	Modified	
Lowry	Protein	Assay

กระบวนการสกัด
ปริมาณโปรตีน (มิลลิกรัม/มิลลิลิตร)

ครั้งที่ 1 ครั้งที่ 2 ครั้งที่ 3 ค่าเฉลี่ย

น�า้กลัน่ร่วมกับการให้ความร้อนและความดนั	และผ่านการ
ย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลน

13.36 12.26 13.39 13.00±0.64ab

สารละลายฟอสเฟตบัฟเฟอร์	pH	7.0	ร่วมกับการให้ความ
ร้อนและความดันและผ่านการย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลน

11.90 12.87 12.18 12.30±0.50a

สารละลาย	0.2%	เบกก้ิงโซดาร่วมกับการให้ความร้อน	และ
ผ่านการย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลน

12.18 14.05 13.36 13.20±0.95b

หมายเหตุ	ตัวเลขที่มีอักษร	a		และ	b		ก�ากับต่างกัน	แสดงถึงความแตกต่างกันอย่างมีนัยส�าคัญทางสถิติ	(P<0.05)

	 	 3.3.2	 วิเคราะห์น�้าหนักโมเลกุลของโปรตีนด้วยการท�า	SDS-PAGE
	 		 	 	 วิเคราะห์น�้าหนักโมเลกุลของโปรตีนกาวไหมก่อนการย่อยและหลังการย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลน	ด้วยเทคนิค	
Sodium	Dodecyl	Sulfate	Polyacrylamide	Gel	Electrophoresis	โดยใช้ระบบ	Tricine		(Tricine-SDS-PAGE)	ซึ่งเป็นระบบที่
เหมาะสมในการแยกโปรตีนหรือพอลิเปปไทด์ที่มีขนาดเล็กขนาดตั้งแต่	2	kDa	ขึ้นไปได้ดี	(รูปที่	2)	ผลการทดลองพบว่าสารสกัด
โปรตนีกาวไหมทีส่กัดด้วยน�า้กลัน่ร่วมกับการให้ความร้อนและความดัน	(เลนท่ี	1)		สกัดด้วยสารละลายฟอสเฟตบฟัเฟอร์	pH	7.0	
ร่วมกับการให้ความร้อนและความดนั	(เลนที	่2)	และสกัดด้วยสารละลาย	0.2%	เบกก้ิงโซดา	(เลนที	่3)	ก่อนการย่อยด้วยเอนไซม์
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โบรมิเลนมีน�้าหนักโมเลกุลมากกว่า	40	kDa	และสารสกัดโปรตีนกาวไหมท่ีได้จากกระบวนการสกัดท้ัง	3	วิธี	หลังการย่อยด้วย
เอนไซม์โบรมิเลนมีรูปแบบเดียวกันคือพบแถบโปรตีนอยู่ระหว่าง	4.6	-	10	KDa	(เลนที่	2,4	และ	6)	แสดงว่าโปรตีนกาวไหมถูก
เอนไซม์โบรมิเลนไฮโดรไลซ์ให้เป็นโปรตีนขนาดเล็กลง	ในขณะที่โปรตีนกาวไหมทางการค้าแหล่งที่	1	มีน�้าหนักโมเลกุลกระจาย
ตัวระหว่าง	1.7-15	kDa	(เลนที่	7)	และโปรตีนไหมทางการค้าแหล่งที่	2	มีน�้าหนักโมเลกุลกระจายตัวตั้งแต่	10	kDa	ขึ้นไปจนถึง
มากกว่า	40	kDa	(เลนที่	8)

รปูที	่2	น�า้หนกัโมเลกุลของสารสกดัโปรตนีกาวไหมท่ีสกัดด้วยน�า้กลัน่ร่วมกับการให้ความร้อนและความดนั	สกดัด้วยสารละลายฟอสเฟตบฟัเฟอร์	pH	
7.0	ร่วมกับการให้ความร้อนและความดัน	และสกัดด้วยสารละลาย	0.2%	เบกกิ้งโซดา	ก่อนการย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลน	(เลนที่	1,	3,	และ	5)	และ
หลังการย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลน	(เลนที่	2,	4	และ	6)	เปรียบเทียบกับสารสกัดโปรตีนกาวไหมทางการค้าแหล่งที่	1	และ	2	(เลนที่	7	และ	8)	วิเคราะห์
ด้วยเทคนิค	Tricine-	SDS-PAGE

  3.3.3	 การทดสอบความสามารถในการต้านอนุมูลอิสระด้วยวิธี	DPPH	assay
	 		 		 	 ผลการทดสอบความสามารถในการต้านอนุมูลอิสระด้วยวิธี	DPPH	assay	ของสารสกัดโปรตีนกาวไหมท่ีจาก
กระบวนการสกัดทั้ง	3	วิธีก่อนและหลังการย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลน	โดยค�านวณร้อยละการต้านอนุมูลอิสระ	(%	Inhibition)	
และค�านวณหาค่าความเข้มข้นของสารสกัดที่ท�าให้เกิดการต้านอนุมูลอิสระ	50%	(IC50)	พบว่า	สารสกัดโปรตีนกาวไหมที่สกัด
ด้วยน�้ากลั่นร่วมกับการให้ความร้อนและความดัน	สกัดด้วยสารละลายฟอสเฟตบัฟเฟอร์	pH	7.0	ร่วมกับการให้ความร้อนและ
ความดัน	และสกัดด้วยสารละลาย	0.2%	เบกก้ิงโซดา	และผ่านการย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลนมีค่าการต้านอนุมูลอิสระสูงกว่า
สารสกัดโปรตีนกาวไหมท่ีไม่ผ่านการย่อยด้วยเอนไซม์	อย่างมีนัยส�าคัญทางสถิติ	(P<	0.05)	มีค่า	IC50	เท่ากับ	7.20±0.10,	
6.87±0.22,	และ	15.70±0.17	มลิลกิรมัต่อมลิลลิติร	ตามล�าดบั	ดงัตารางที	่4	ในขณะทีโ่ปรตนีกาวไหมก่อนการย่อยด้วยเอนไซม์
มคีวามสามารถในการต้านอนมุลูอสิระต�า่มาก	ไม่สามารถค�านวณค่า	IC50	ได้			ซึง่สอดคล้องกับรายงานของ	สรลัรตัน์	และคณะ	
(2555)	ที่พบว่าการสกัดโปรตีนกาวไหมด้วยเอนไซม์โปรตีเอสให้ค่าการต้านอนุมูลอิสระสูงกว่าการสกัดด้วยน�้าท่ีอุณหภูมิและ
ความดันสูง	และสูงกว่าการสกัดด้วยสารละลายด่างโซเดียมคาร์บอเนต	(Na2CO3)	[9]	นอกจากนี้	ยังมีรายงานว่าการใช้เอนไซม์
โบรมิเลนย่อยโปรตีนจากกากทานตะวัน	ท�าให้ได้โปรตีนขนาดเล็กลง	และมีประสิทธิภาพในการต้านอนุมูลอิสระ	DPPH	สูงกว่า
โปรตีนที่ไม่ผ่านการย่อย	[10]	

40	kDa40	kDa

15	kDa15	kDa

25	kDa25	kDa

10	kDa10	kDa
4.6	kDa4.6	kDa 1.7		kDa1.7		kDa
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ตารางที่	4	ความสามารถในการต้านอนุมูลอิสระ	(ค่า	IC50)	ของสารสกัดโปรตีนกาวไหมได้จากกระบวนการสกัดทั้ง	3	วิธี	ก่อนการย่อยและหลังการ
ย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลน

สารมาตรฐาน/สารสกัดโปรตีน
กาวไหม

กระบวนการสกัด

ความเข้มข้นของสารสกัดที่ท�าให้เกิดการต้านอนุมูลอิสระร้อยละ 50 IC50 
(มิลลิกรัม/มิลลิลิตร)

ครั้งที่ 1 ครั้งที่ 2 ครั้งที่ 3 ค่าเฉลี่ย

Ascorbic	acid - 0.0155 0.0154 0.0153 0.0154±0.0001

Trolox - 0.0170 0.0175 0.0171 0.0172±0.0003

สารสกัดโปรตีนกาวไหม
ก่อนการย่อย

น�้ากลั่นร่วมกับการให้
ความร้อนและความดัน

ND ND ND ND

สารละลายฟอสเฟต
บัฟเฟอร์	pH	7.0	ร่วมกับ
การให้ความร้อนและ

ความดัน

ND ND ND ND

สารละลาย	0.2%	เบกกิ้ง
โซดา	ร่วมกับการให้ความ

ร้อน
ND ND ND ND

สารสกัดโปรตีนกาวไหม
หลังการย่อย

น�้ากลั่นร่วมกับการให้
ความร้อนและความดัน

7.15 7.31 7.14 7.20±0.10a

สารละลายฟอสเฟต
บัฟเฟอร์	pH	7.0	ร่วมกับ
การให้ความร้อนและ

ความดัน

6.65 7.10 6.86 6.87±0.22a

สารละลาย	0.2%	เบกกิ้ง
โซดา	ร่วมกับการให้ความ

ร้อน
15.58 15.64 15.89 15.70±0.17b

หมายเหต	ุND	หมายถึง	มคีวามสามารถในการต้านอนุมลูอสิระต�า่มาก	ไม่สามารถค�านวณค่า	IC50	ได้ตวัเลขท่ีมอีกัษร	a	และ		b		ก�ากับต่างกัน	แสดง
ถึงความแตกต่างกันอย่างมีนัยส�าคัญทางสถิติ	(P<0.05)
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4. สรุปผลการทดลอง (Conclusion)
	 กระบวนการสกัดโปรตีนเซริซิน	(Sericins)	หรือโปรตีนกาวไหมด้วยการใช้เอนไซม์โบรมิเลน	จ�าเป็นต้องสกัดโปรตีนกาวไหม
ด้วยน�้ากลั่นหรือสารละลายที่เหมาะสมร่วมกับการให้ความร้อนและความดัน	เนื่องจากโปรตีนดังกล่าวไม่ละลายในน�้าเย็น	จาก
นัน้	จงึน�าสารสกดัโปรตนีกาวไหมมาย่อยต่อด้วยเอนไซม์โบรมเิลน	ซึง่เป็นเอนไซม์ในกลุ่มโปรตีเอส				มรีายงานว่าการย่อยโปรตีน
ด้วยเอนไซม์โปรตีเอสจะช่วยเพ่ิมความสามารถในการต้านอนุมูลอิสระได้	ในการทดลองนี้พบว่าความเข้มข้นของเอนไซม์โบรมิ
เลนร้อยละ	5	ให้สารสกัดโปรตีนกาวไหมท่ีมีค่าการต้านอนุมูลอิสระดีท่ีสุด	ในการทดลองสกัดโปรตีนกาวไหม	3	วิธี	ได้แก่	การ
สกัดด้วยน�้ากลั่นร่วมกับการให้ความร้อนและความดัน	และการสกัดด้วยสารละลายฟอสเฟตบัพเฟอร์	pH	7.0	ร่วมกับการให้
ความร้อนและความดัน	และการสกัดด้วยสารละลาย	0.2%	เบกก้ิงโซดาร่วมกับการให้ความร้อน	สามารถสกัดโปรตีนกาวไหม
ออกมาในรูปสารละลายได้	และให้ปริมาณโปรตีนใกล้เคียงกัน		อย่างไรก็ตาม	สารสกัดท่ีได้มีความสามารถในการต้านอนุมูล
อิสระค่อนข้างต�่า		แต่เมื่อน�าสารสกัดโปรตีนกาวไหมมาย่อยด้วยเอนไซม์โบรมิเลนร้อยละ	5	ในสภาวะที่เหมาะสม		พบว่าโปรตีน
กาวไหมหลังย่อยด้วยเอนไซม์มีขนาดโมเลกุลเล็กลง	มีความสามารถในการต้านอนุมูลอิสระสูงขึ้นอย่างมีนัยส�าคัญทางสถิติ		จึง
สรุปได้ว่าการใช้เอนไซม์โบรมิเลนสามารถเพิ่มประสิทธิภาพการต้านอนุมูลอิสระของสารสกัดโปรตีนกาวไหมได้		
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บทคัดย่อ
	 งานวิจยันีมุ้ง่เน้นการวิเคราะห์สมบตัทิางความร้อนและหมูฟั่งก์ชนัของเซลลโูลส	โดยงานวิจยันีเ้ลอืกวิธีการสกัดเซลลโูลสจาก
ชานอ้อยโดยการปรับสภาพด้วยกระบวนการทางเคมี	(Chemical	treatment)		โดยการใช้กรดซัลฟิวริกแบบเจือจางและด่างคือ
โซเดยีมไฮดรอกไซด์และไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์	จากนัน้ศกึษาองค์ประกอบทางเคมขีองเซลลโูลสท่ีเตรยีมได้ด้วยเครือ่ง	Fourier	
Transform	Infrared	Spectroscopy	(FTIR)	พบว่าเซลลโูลสท่ีผ่านการปรบัสภาพด้วยกระบวนการทางเคม	ีองค์ประกอบทางเคมี
ของลิกนินและเฮมิเซลลูโลสได้ถกูก�าจัดออกไป	วเิคราะห์โครงสร้างผลึกของเซลลูโลสด้วยเครื่อง	X-ray	diffraction	(XRD)	พบว่า
มีโครงสร้างผลึกแบบ	cellulose	Iᵦ	และพบว่าค่าดัชนีผลึกของเซลลูโลสหลังปรับสภาพด้วยกระบวนการทางเคมี	มีค่าเท่ากับ										
72	%	และวิเคราะห์สมบัติทางความร้อนด้วยเทคนิค	Differential	Scanning	Calorimeter	(DSC)	พบว่าผลึกไมโครเซลลูโลสมี
อุณหภูมิการสลายตัวสูงกว่าเส้นใยไมโครเซลลูโลส		

Abstract
	 This	research	has	focused	on	the	characterization	of	cellulose	from	sugarcane	bagasse	by	thermal	and	functional	
group	analysis.	Cellulose	was	extracted	from	sugarcane	bagasse	using	chemical	treatment	with	sulfuric	acid,	sodium	
hydroxide	and	hydrogen	peroxide.	Fourier	transform	infrared	spectrophotometer	(FTIR)	analysis	showing	the	evidence	
of	hemicellulose	and	lignin	removed	from	sugarcane	bagasse	after	chemical	treatment	investigated	chemical	
functional	groups	of	the	prepared	cellulose.Crystalline	structures	of	cellulose	were	characterized	using	X-ray	diffraction	
(XRD).	XRD	results	showed	that	the	obtained	product	was	in	a	form	of	cellulose	Iᵦ	structure,	it	is	found	that	the	treated	
cellulose	by	chemical	treatment	had	a	higher	crystallinity	than	untreated	cellulose.	Thermal	analysis	was	studied	by	
Differential	Scanning	Calorimeter	(DSC)	which	found	that	the	microcrystalline	cellulose	had	a	higher	thermal	
degradation	than	microfibrils	cellulose.	

ค�าส�าคัญ:	ชานอ้อย	เซลลูโลส	การปรับสภาพทางเคมี
Keywords:	Sugarcane	bagasse,	Cellulose,	Chemical	treatment		
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1. บทน�า (Introduction)
	 ประเทศไทยเป็นประเทศด้านเกษตรกรรมและเป็นเศรษฐกิจ
หลักของประเทศ	พืชเศรษฐกิจของไทยมีหลากหลายชนิด	เช่น	
ข้าว	มนัส�าปะหลงั	อ้อย	ยางพารา	ปาล์ม	ซึง่อ้อยเป็นพืชท้องถ่ิน
ทีป่ลกูเกือบท่ัวทกุภูมภิาค	โดยเฉพาะในประเทศไทยน้ัน	“อ้อย”	
เป็นพืชเศรษฐกิจที่พบในอุตสาหกรรมการผลิตน�้าตาล	ซึ่งจะ
เหลือวัสดุเหลือทิ้งท่ีเป็นกากใยท่ีเรียกว่า	“ชานอ้อย”	ชานอ้อย
เป็นวัสดเุหลอืทิง้ทางการเกษตรหรอืวัสดุประเภทลกิโนเซลลโูลส	
(Lignocellulose)	ที่ประกอบด้วย	เซลลูโลส	เฮมิเซลลูโลส	และ
ลิกนิน	ชานอ้อยมีความเป็นเส้นใยที่สูง	 	 โดยพบเซลลูโลส											
ร้อยละ	40-60	เฮมิเซลลูโลสร้อยละ	20-30	และลิกนินร้อยละ	
15-30	[1]	จะเห็นว่าในชานอ้อยน้ันมปีรมิาณเซลลโูลสค่อนข้างสงู	
จงึนยิมน�าชานอ้อยมาแปรสภาพ	อาทเิช่น	นยิมน�าชานอ้อยมา	
สกัดเซลลโูลส	เพ่ือลดปัญหาสิง่แวดล้อมในการเผาไร่อ้อยและ
เพื่อเพิ่มมูลค่าของเสียทางการเกษตร	

รูปที่	1	ภาพถ่ายต้นอ้อย	[2]	(a)	และภาพชานอ้อยที่ผ่านการอบแห้ง	(b)

 เซลลโูลส	มสีตูรทางเคมคีอื	(C6H10O5)n	เป็นพอลแิซลคาไรด์
ชนิดหนึ่ง	เป็นส่วนประกอบหลักของผนังเซลล์พืช	พบได้ท่ัวไป
ในธรรมชาต	ิเช่น	ปอป่าน	ไผ่	ชานอ้อย	ฝ้าย	ผกัตบชวา	และฟาง
ข้าว	เป็นต้น	เซลลูโลสประกอบด้วยโมเลกุลที่ต่อกันเป็นสายโซ่
ยาวของกลูโคส	เชื่อมต่อกันด้วยพันธะเบตา-ไกลโคซิดิก	ที่
ต�าแหน่งที่	1	และ	4	ของคาร์บอนอะตอม		(β-1,4-	glycosidic	

linkage)	ดังแสดงในรูปที่	2	เซลลูโลสเป็นสารอินทรีย์	เป็นวัสดุ
ชีวภาพท่ีเป็นมิตรกับสิ่งแวดล้อม	มีความยืดหยุ่น	น�้าหนักเบา	
อกีทัง้โครงสร้างของเซลลโูลสยึดเหนีย่วกันด้วยพันธะไฮโดรเจน
ระหว่างหมูไ่ฮดรอกซลีท่ีเชือ่มต่อกันระหว่างภายในและภายนอก
โมเลกุลจึงท�าให้เซลลูโลสมีความแข็งแรง	นิยมน�าเซลลูโลสมา
ใช้ประโยชน์ในหลายด้าน	อาทิเช่น	แผ่นฟิล์มโปร่งแสงส�าหรับ
หน้าจออุปกรณ์อิเล็กทรอนิกส์	วัสดุคอมโพสิตในอุตสาหกรรม
ยานยนต์	ตวักรองส�าหรบัเครือ่งปรบัอากาศ	บรรจภุณัฑ์อาหาร
และเครือ่งส�าอาง	[3]	ภาคเกษตรกรรมใช้เป็นวตัถุคลมุหน้าดนิ
เพ่ือรักษาความชื้นของดินและป้องกันวัชพืช	ใช้เป็นวัสดุผสม
ระหว่างเซลลโูลสและเมด็พลาสตกิเพ่ือข้ึนรปูเป็นฟิล์มโปร่งแสง
ส�าหรับโรงเรือนเกษตร	หรือดา้นอุตสาหกรรมใช้เปน็วตัถดุิบใน
การผลิตเยื่อกระดาษ	เป็นต้น	

รูปที่	2	โครงสร้างเคมีของเซลลูโลส

 กระบวนการปรบัสภาพของวัสดปุระเภทลกิโนเซลลโูลส	แบ่ง
ได้เป็น	4	วิธี	ดังนี้	การปรับสภาพทางกายภาพ	การปรับสภาพ
ทางกายภาพร่วมกับเคมี	การปรับสภาพทางเคมี	และการปรับ
สภาพทางชีวภาพ	ในงานวิจัยนี้เลือกการปรับสภาพของวัสดุลิ
กโนเซลลูโลสด้วยกระบวนการทางเคมี	และโดยทั่วไปแล้วการ
สกัดเซลลูโลสจากพืชด้วยกระบวนการทางเคมียังแบ่งย่อยได้
อกี	3	วิธีคอื	การปรบัสภาพด้วยโอโซน	การท�าปฏกิิรยิาด้วยการ
ใช้ด่าง	และการท�าปฏิกิริยาด้วยการใช้กรด	[4-6]	ซึ่งงานวิจัยนี้
ใช้การปรบัสภาพด้วยกรดอ่อนร่วมกับด่าง	เนือ่งจากการใช้กรด
แบบเจือจางในขั้นต้นจะเพ่ิมการย่อยเซลลูโลส	[7]	จากน้ัน
ท�าการสกัดสารมีสีออกจากชานอ้อย	เรียกว่า	“Dewaxing”	ซึ่ง
ขัน้ตอนน้ีเป็นการก�าจดั	คราบไข	สารมสีี	เพกติน	คราบมนั	ออก
จากชานอ้อย	และสูก่ารฟอกสทีีเ่รยีกว่า	“Bleaching”	โดยอาศยั
ปฏิกิริยา	Oxidation	ในการฟอกเพ่ือก�าจัดสารจ�าพวกลิกนิน
และเฮมิเซลลูโลส	ซึ่งเป็นส่วนประกอบส�าคัญในพืชที่มีผลต่อ
การขัดขวางกระบวนการแยกเซลลูโลสและย่อยขนาดเซลลูโลส	
[8]	และศึกษาองค์ประกอบทางเคมีของเซลลูโลสท่ีเตรียมได้
ด้วยเครือ่ง	Fourier	Transform	Infrared	Spectroscopy	(FTIR)	
เนื่องจากหมู่ฟังก์ชั่นแต่ละหมู่มีการสั่นท่ีความถี่ต่างกันเมื่อ
โมเลกุลของสารตัวอย่างได้รับการกระตุ้นจะแสดงรูปแบบ
ลักษณะการส่ันแสดงออกมาในรูปของสเปกตรัมการดูดกลืน	
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รังสีอินฟาเรด	หรือท่ีเรียกว่า	FTIR	สเปกตรัม	ซึ่งการวิเคราะห์
ด้วยเทคนิคน้ีนิยมใช้การเปรียบเทียบระหว่างวัสดุที่ทราบชนิด
กับวัสดุท่ีต้องการทราบชนิด	และศึกษาสมบัติทางความร้อน
ด้วยเทคนิค	Differential	Scanning	Calorimeter	(DSC)	โดย
ดูการเปลี่ยนแปลงพลังงานของสารตัวอย่างเมื่ออุณหภูมิถูก
เปลี่ยนแปลงไป	เพ่ือการประยุกต์ใช้งานในด้านต่าง	ๆ	อย่าง
เหมาะสม

2. วิธีการวิจัย (Experimental methods)
 2.1 วัสดุและอุปกรณ์
	 	 ในการทดลองนีใ้ช้วสัดเุหลอืทิง้ทางการเกษตรจากชาน
อ้อยจากจังหวัดสิงห์บุรี	สารละลายกรดซัลฟิวริก	ความบริสุทธิ์
ร้อยละ	98	ยี่ห้อ	Carlo	Erba	Reagents	สารละลายไฮโดรเจน
เปอร์ออกไซด์	ความบริสุทธ์ิร้อยละ	30	 ย่ีห้อ	Carlo	Erba	
Reagents	โซเดียมไฮดรอกไซด์ชนิดเม็ด	ความบริสุทธ์ิร้อยละ	
97	ยี่ห้อ	Carlo	Erba	Reagents	
  2.2 วิธีการสกัดเซลลูโลสจากชานอ้อย
	 	 ในงานวิจยัน้ีเลอืกวิธีสกัดเซลลโูลสจากชานอ้อยโดยการ
ปรับสภาพเซลลูโลสด้วยกระบวนการทางเคมี	 (Chemical	
treatment)		โดยอ้างองิจากงานวิจยัของ	[9]	โดยมขีัน้ตอนแสดง
ดังรูปที่	3	และรายละเอียด	ดังนี้	เตรียมตัวอย่างและท�าความ
สะอาดชานอ้อยโดยเริม่จากการล้างชานอ้อยให้สะอาด	ตากแห้ง	
อบทีอ่ณุหภูม	ิ60	องศาเซลเซยีส	เพ่ือไล่ความชืน้ออก	และบดให้
เป็นผง	เพ่ือเตรยีมสูข่ัน้ตอนกระบวนการสกัดเซลลโูลส		โดยการ
ปรบัสภาพด้วยกระบวนการทางเคมโีดยใช้กรดอ่อนและด่างเพ่ือ
ท�าลายโครงสร้างในส่วนของลกินนิและเฮมเิซลลโูลสให้หลดุออก
ไป	โดยเตรยีมสารละลายกรดซลัฟิวรกิ	ความเข้มข้น	5%	ละลาย
ในน�า้ไร้ประจ	ุปรบัปรมิาตรให้ได้	200	มลิลลิติร	จากน้ันชัง่ชาน
อ้อยบดแห้ง	20	กรมั	ผสมลงในสารละลายทีเ่ตรยีมไว้	ต้มด้วย
เครือ่งกวนท่ีความเรว็รอบ	500	รอบต่อนาที	ท่ีอณุหภมู	ิ60	องศา
เซลเซยีส	เป็นเวลา	2	ชัว่โมง	จากน้ันน�าไปล้างออกด้วยน�า้ไร้ประจุ
แล้วปรับ	pH	เท่ากับ	5	แล้วกรองออก	ข้ันตอนนี้เราเรียกว่า	
“Dewaxing”	เป็นการก�าจดัสารมสีแีละสารลกินนิออกข้ันต้น	หลงั
จากน้ันสูข่ัน้ตอนการก�าจดัลกินนิและเฮมเิซลลโูลสด้วย	4%NaOH	
ผสมกับ	24%H2O2	ในปริมาตร	200	มิลลิลิตร	โดยการเติม
สารละลายลงไป	ในระยะเวลา	2	ชัว่โมงข้ึนไป	จนสงัเกตเุหน็สขีอง
ชานอ้อยเปลีย่นเป็นสเีหลอืงอ่อนค่อนข้างขาว	ทีอ่ณุหภูม	ิ60องศา
เซลเซยีส	ภายใต้การหมนุเหวีย่งอย่างต่อเน่ืองความเรว็	500	รอบ
ต่อนาท	ีจากนัน้น�าไปล้างออกด้วยน้าไร้ประจ	ุเซลลโูลสจะกลาย
เป็นสีขาว	น�าเส้นใยเซลลโูลสท่ีได้จากการกรองมาล้างด้วยน�า้ไร้
ประจ	ุกระท่ัง	pH	ของน�า้มค่ีาเท่ากับ	5	และกรองสารตวัอย่าง	น�า
ไปเข้าเตาอบทีอ่ณุหภูม	ิ60	องศาเซลเซยีส	เป็นเวลา	12	ชัว่โมง
เพ่ือไล่ความชืน้	เพ่ือเตรยีมวิเคราะห์องค์ประกอบทางเคม	ีโครงสร้าง
ผลกึ	และสมบตัทิางความร้อน	ด้วยเทคนิค	FTIR	XRD	และ	DSC	
ตามล�าดบั	ลกัษณะตวัอย่างของสารตวัอย่างท่ีวเิคราะห์แสดงใน
รปูที	่4	

รปูที	่3	แสดงข้ันตอนการสกัดเซลลโูลสจากชานอ้อย

รูปท่ี	4	ลักษณะของชานอ้อยบดก่อนการปรับสภาพ	(a)	ชานอ้อยหลัง
ท�าการปรบัสภาพกระบวนการทางเคม	ี(b)	ชานอ้อยหลงัท�าการปรบัสภาพ
กระบวนการทางเคมีท่ีน�าไปอบแห้งที่อุณหภูมิ	60	องศาเซลเซียส	(c)	
เซลลูโลสทางการค้า	(Microcrystalline	cellulose)	(d)

3. ผลและวิจารณ์ (Results and discussion)
	 เมือ่น�าตวัชานอ้อยทีท่�าความสะอาดบดเป็นผงละเอยีด	และ
ชานอ้อยท่ีได้ผ่านการปรับสภาพด้วยวิธีทางเคมี	มาวิเคราะห์
สมบัติของชานอ้อยก่อนและหลังการปรับสภาพ	ได้ผลดังนี้

 3.1 ผลการวิเคราะห์พันธะของการสกัดเซลลูโลสจาก
ชานอ้อยด้วยกระบวนการปรับสภาพทางเคมี ด้วยเครื่อง 
Fourier Transform Infrared Spectroscopy 
		 วเิคราะห์สมบติัทางเคมขีองสารตวัอย่างทีช่่วงเลขคลืน่	4000-
400	cm-1	โดยเมือ่น�าตวัอย่างของชานอ้อยก่อนผ่านกระบวนการ
ปรับสภาพทางเคมี	และชานอ้อยหลังผ่านกระบวนการปรับ
สภาพทางเคมีมาวิเคราะห์พันธะและโครงสร้างโมเลกุลด้วย
สเปกตรัมการดูดกลืนรังสีอินฟราเรด	แสดงในรูปที่	5



34        BULLETIN OF APPLIED SCIENCES VOL. 9 NO. 9 AUGUST 2020

รูปท่ี	5		รูปแบบการดูดกลืนรังสีอินฟราเรด	FTIR	ของตัวอย่างระหว่าง
กระบวนการสกัดเซลลูโลส	ประกอบไปด้วยชิ้นงานเง่ือนไขดังนี้	(a)	ชาน
อ้อย	ก่อนผ่านกระบวนการปรบัสภาพ	และ	(b)	ชานอ้อยหลงัผ่านกระบวนการ
ปรับสภาพขั้น	Dewaxing	ด้วยสารละลายกรดซัลฟิวริกแบบเจือจาง	(c)	
ชานอ้อยที่ผ่านกระบวนการปรับสภาพขั้น	Bleaching	ด้วยสารละลาย						
โซเดียมไฮดรอกไซด์และไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์	(d)	ผลึกเซลลูโลสใน
ระดับไมครอน	(Microcrystalline	cellulose)	ซึ่งเป็นเซลลูโลสทางการค้า

	 พบว่าสัญญาณที่เลขคลื่นประมาณ	3,300	cm-1	ถึง	3,600	
cm-1	สอดคล้องกับการสัน่ของพันธะ	O-H	ในโหมด	stretching	
ซึ่งเป็นพันธะเคมีของเซลลูโลสหรือน�้า	สัญญาณที่เลขคลื่น
ประมาณ	2,800-2,900	cm-1		สอดคล้องกับการสั่นของพันธะ	
C-H	ของเซลลูโลสในโหมด	stretching	สัญญาณท่ีเลขคลื่น
ประมาณ	1,725	cm-1	สอดคล้องกับการสัน่ของพันธะ	C=O	ใน
โหมด	stretching	ซึ่งพันธะ	C=O	พบในโมเลกุลของสารลิก						
นินทีตั่วอย่าง	(a)	และ	(b)	ซึง่เป็นชานอ้อยก่อนท�าการปรบัสภาพ
และชานอ้อยที่ถูกท�าปฏิกิริยาด้วยกรดอ่อน	ส่วนที่ตัวอย่าง	(c)	
และ	(d)	ไม่พบสัญญาณดังกล่าว	ซึ่งเป็นการยืนยันว่าตัวอย่าง
หลังผ่านกระบวนการปรับสภาพด้วยสารละลายโซเดียมไฮ									
ดรอกไซด์และไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์	มผีลต่อการตดัสายพันธะ	
C=O	ของกลุ่ม	carboxylic	ในสารลิกนิน	[10]	สัญญาณที่เลข
คลืน่ประมาณ	1,647	cm-1		สอดคล้องกับการสัน่ของพันธะ	O-H	
ในโหมด	stretching	ซึ่งสอดคล้องกับการดูดกลืนพลังงานของ
พันธะของน�้าในเซลลูโลสซึ่งพบในท้ังสามตัวอย่างแต่ในสาร
ตวัอย่าง	(d)	มสีญัญาณเพยีงเลก็น้อย	เนือ่งจากเป็นผลกึไมโคร
เซลลโูลสทางการค้า	สญัญาณท่ีเลขคลืน่ประมาณ	1,521	cm-1 
สอดคล้องกับการสั่นของพันธะ	C-C		ในโหมด	stretching	ซึ่ง
เป็นลกัษณะของวงอะโรมาตกิของลกินนิซึง่ไม่พบทีต่วัอย่าง	(c)	
และ	(d)	ซึง่เป็นการยืนยันอกีเช่นกันว่าไม่พบสารลกินินหลงัผ่าน
การปรับสภาพด้วยกระบวนการเคมี	 	สัญญาณที่เลขคลื่น
ประมาณ	1,360-1,375	cm-1	สอดคล้องกับการสั่นในโหมด	
bending	ของพันธะ	CH2		ซึ่งเป็นลักษณะของพอลิแซกคาไรด์
ประเภทเซลลูโลสและพบในทุกตัวอย่าง		สัญญาณที่เลขคลื่น
ประมาณ	1,325	cm-1	สอดคล้องกับการสั่นโหมด	bending	ที่

มรีปูแบบ	rocking	ของพันธะ	CH2	ซึง่เป็นลกัษณะของเซลลโูลส
และพบในmทุกตัวอย่าง	เช่นกัน	สัญญาณที่เลขคลื่นประมาณ	
1240	cm-1	สอดคล้องกับการสั่นโหมด	stretching	ของพันธะ	
C=O	ซึ่งเป็นลักษณะของลิกนิน	โดยไม่พบในตัวอย่างหลังการ
ปรับสภาพ	สัญญาณที่เลขคลื่นประมาณ	895	cm-1	สอดคล้อง
กับการสัน่โหมด	deformation	ของพันธะ	glycosidic	ท่ีต�าแหน่ง	
β-1,4	 เป็นลักษณะของเซลลูโลสท่ีพบในทุกสารตัวอย่าง	
สญัญาณทีเ่ลขคลืน่ประมาณ	828-832	cm-1		สอดคล้องกับการ
สัน่โหมด	bending	(Out	of	plane)	ของพันธะ	C-H	เป็นลกัษณะ
ของลกินนิ	ซึง่ไม่พบในตวัอย่างหลงัผ่านการปรบัสภาพ	จากผล
นี้เป็นการยืนยันว่าลิกนินถูกก�าจัดออกไป	[11-12]	
	 จากผล	FTIR	ทั้งหมดที่กล่าวมาข้างต้นแสดงให้เห็นถึงองค์
ประกอบทางเคมีของสารตัวอย่างซึ่งยืนยันได้ว่า	ตัวอย่าง	(a)	
และ	 (b)	มีลิกนินและเฮมิเซลลูโลสอยู่	 แต่หลังจากผ่าน
กระบวนการปรบัสภาพด้วยสารละลายโซเดยีมไฮดรอกไซด์และ
ไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์น้ัน	ไม่พบการสัน่โหมด	stretching	ของ
พันธะ	C=O	ของลิกนิน	ซึ่งยืนยันได้ว่าลิกนินได้หายไป	และยัง
พบการส่ันโหมด	stretching	ของพันธะ	O-H	และ	C-H	ใน
เซลลูโลสแสดงว่าในสารตัวอย่างมีเซลลูโลสเป็นส่วนประกอบ	
ท้ังน้ี	เน่ืองจากการเข้าท�าปฏิกิริยาของโซเดียมไฮดรอกไซด์น้ัน
ท�าปฏิกริยิาไฮโดรไลซสีท่ีหมูเ่อสเทอร์ในโมเลกุลของลกินิน	ท�าให้
โครงสร้างมขีนาดเลก็ลงและหมูฟั่งก์ชนัเปลีย่นเป็นหมูไ่ฮดรอก
ซีล		และหมู่คาร์บอกซีลซึ่งละลายน�้าได้และเข้าท�าปฏิกิริยาไฮ
โดรไลซสีทีห่มูไ่ฮดรอกซลีระหว่างโมเลกุลของเฮมเิซลลโูลส	ท�าให้
เฮมิเซลลูโลสแตกออกและเกิดการแยกของเส้นใยเซลลูโลส	
ท�าให้ได้เพียงเซลลูโลสออกมา	[13]	และไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์
สลายตัวเป็นอนุมูลอิสระ	จึงเกิดปฏิกิริยากับหมู่ไฮดรอกซีล
ระหว่างโมเลกุลเซลลโูลส	เกิดการท�าลายพันธะไฮโดรเจนท่ีเชือ่ม
ต่อกันระหว่างโมเลกุลของเส้นใยเซลลูโลส	จึงท�าให้สามารถ
สกัดเซลลูโลสออกมาได้	[14]

 3.2  การวเิคราะห์โครงสร้างผลกึด้วยเครือ่งวดัการเลีย้ว
เบนของรังสีเอกซ์
							เนื่องจากเซลลูโลสมีโครงสร้างทั้งส่วนที่เป็นระเบียบ	เรียก
ว่าผลึกและส่วนท่ีไม่เป็นระเบยีบ	เรยีกว่า	อสัณฐาน	และเซลลโูลส
ท่ีสกัดมาจากพืชเป็นเซลลูโลสชนิด		Iβ		(Cellulose	Iβ)		ซึ่ง
ต�าแหน่งการเลี้ยวเบนท่ีแสดงความเป็นผลึกของ	(Cellulose	
Iβ)	แสดงดังรูปที่	6		โดยพบว่าที่การเลี้ยวเบนที่มุม	2β	ที่	16.5

º 

22.5ºและ	34.5º	ซึง่ตรงกับระนาบผลกึที	่(110)	(200)	และ	(004)	
ส่วนพีคทีแ่สดงถึงส่วนทีเ่ป็นอสณัฐานจะเกิดการเลีย้วเบนทีม่มุ	
2º		ที่	18º	ซึ่งพบรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ในลักษณะ
นี้	ในทุกตัวอย่าง		และจากการเปรียบเทียบรูปแบบการเลี้ยว
เบนของรังสีเอกซ์ของตัวอย่าง	(b)	กับ	ตัวอย่าง	(c)	พบว่า													
ต�าแหน่งพีคท่ีแสดงความเป็นผลึกของเซลลูโลสมีค่าแคบลง	
เน่ืองจากเป็นเซลลูโลสหลังผ่านกระบวนการปรับสภาพด้วย							
โซเดียมไฮดรอกไซด์และไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์น้ันสามารถ
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ก�าจดัลกินินและเฮมเิซลลโูลสซึง่เป็นวัฏภาคอสนัฐานออกไปได้	
จึงท�าให้มีวัฏภาคเซลลูโลสซึ่งเป็นผลึกที่มากข้ึน	ซึ่งสอดคล้อง
กับผลการวิเคราะห์โครงสร้างโมเลกุลด้วยเครือ่ง	FTIR	ทีเ่ป็นการ
ยืนยันว่าลิกนินและเฮมิเซลลูโลสออกไปได้	[15-16]	และเมื่อ
น�าผลจากการเลีย้วเบนของรงัสเีอกซ์	ทีไ่ด้ไปค�านวณเพ่ือหาค่า
ดัชนีผลึก	(Crystallinity	index;	Crl)	[17-18]	โดยค�านวณได้
จากสูตร	สมการที่	1

Crystallinity	index	(%)	=																						×100	%													(1)
I(200)-I(am)

I(200)

รูปที่	6		รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์	(a)	วัสดุเริ่มต้นชานอ้อยก่อน
ท�าการปรับสภาพ	(b)	ชานอ้อยหลังผ่านการปรับสภาพด้วยกระบวนการ
เคม	ีและ	(c)	ผลกึเซลลโูลสในระดบัไมครอน	(Microcrystalline	cellulose)	
ซึ่งเป็นเซลลูโลสทางการค้า	
      
	โดยที	่I(200)	คอืค่าความเข้มสงูสดุทีร่ะนาบ	200	ซึง่แสดงถึงส่วน
ที่เป็นผลึก	และ	I	am	คือ	ค่าความเข้มของส่วนที่เป็น
อสัณฐาน	ท่ีมุมของการเลี้ยวเบนที่	18ᵒ	ซึ่งค่าดัชนีผลึกของ
ตัวอย่าง	(a)	(b)	และ	(c)	แสดงดังตารางที่	1

ตารางที่	1	ค่าดัชนีผลึก	(Crystallinity	index	;	Crl)	ของชานอ้อยก่อนและ
หลงัการปรบัสภาพ	และเซลลโูลสทางการค้า	(Microcrystalline	cellulose)

ตัวอย่าง Crystallinity index (%)

(a)	 ชานอ้อยก่อนผ่านกระบวนการปรบั
สภาพ

58

(b)	 ชานอ้อยหลังผ่านการปรับสภาพ
ด้วยกระบวนการเคมี

72

(c)	 เซลลูโลสทางการค้า	
(Microcrystalline	cellulose)

90

	 จากผลการค�านวณหาค่าดชันผีลกึพบว่า	ตวัอย่าง	(c)	ทีเ่ป็น
เซลลโูลสทางการค้านัน้มค่ีาดชันผีลกึสงูทีส่ดุ	เนือ่งจากตวัอย่าง
น้ันเป็นผลึกเซลลูโลสในระดับไมครอน	คือมีแต่ส่วนท่ีจัดเรียง
กันอย่างเป็นระเบียบจึงท�าให้มีค่าความเป็นผลึกสูงที่สุด	ส่วน
ตัวอย่าง	(a)	และ	(b)	นั้น	คือชานอ้อยก่อนและหลังการปรับ
สภาพด้วยสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์และไฮโดรเจนเปอร์
ออกไซด์	จากผลการค�านวณพบว่า	ค่าดัชนีผลึกท่ีสูงข้ึนหลังผ่าน
กระบวนการปรบัสภาพ	แสดงให้เห็นว่ามสีดัส่วนเซลลโูลสท่ีเพ่ิม
มากข้ึน	เน่ืองจากการท�าปฏิกิริยาออกซิเดชันของสารละลาย
ไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์ที่ท�าลายการเชื่อมต่อกันของพันธะ
ไฮโดรเจนระหว่างโมเลกุลของเซลลูโลส	[19]	จากผลดังกล่าว	
แสดงให้เห็นว่ากระบวนการปรับสภาพทางเคมีสามารถก�าจัด
ส่วนท่ีไม่ใช่เซลลูโลสซึ่งมีลักษณะเป็นอสัณฐานออกไปได้	ซึ่ง
สอดคล้องกับงานวิจัยของ	Patchiya	Phanthong	และคณะ	
[20]	ทีพ่บว่าแนวโน้มของดชันผีลกึเพ่ิมขึน้หลงัจากท�าการปรบั
สภาพชานอ้อยด้วยเช่นกัน	

 3.3 สมบัติทางความร้อน
	 	 เมื่อน�าตัวอย่างมาวิเคราะห์ด้วยเทคนิค	DSC	แสดงดัง
รปูท่ี	7	พบว่ามกีารสลายตวัที	่2	ช่วงอณุหภมู	ิโดยในช่วงอณุหภูมิ
ประมาณ	25-100	องศาเซลเซยีสเกิดจากการระเหยของน�า้และ
ความชืน้ในสารตวัอย่าง	โดยเฉพาะตวัอย่าง	(a)	และ(b)	ทีเ่ป็น
ของชานอ้อยก่อนการปรับสภาพ	และชานอ้อยหลังการปรับ
สภาพตามล�าดบั	ช่วงอณุหภูมปิระมาณ	250-370	องศาเซลเซยีส	
เกิดการสลายตวัของเซลลโูลส	ลกินิน	และเฮมเิซลลโูลส	โดยจะ
เหน็ได้ชดัว่าในตวัอย่าง	(c)	ซึง่เป็นผลกึไมโครเซลลโูลสมอีณุหภมูิ
การสลายตัวสงูสุดท่ีประมาณ	347	o C	เน่ืองจากโครงสร้างมแีต่
ส่วนที่เป็นสัณฐาน	มีความเป็นผลึกซึ่งสอดคล้องกับผล	XRD	
ซึ่งโครงสร้างที่เป็นผลึกท�าให้มีความเป็นระเบียบและมีความ
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แขง็แรงค่อนข้างสงูจงึท�าให้มเีสถียรภาพทางความร้อนท่ีดกีว่า	
[21-23]	

รปูที	่7		การวิเคราะห์ด้วยเทคนิค	DSC	(a)	วัสดเุริม่ต้นชานอ้อยก่อนท�าการ
ปรบัสภาพ	(b)	ชานอ้อยหลงัผ่านการปรบัสภาพด้วยกระบวนการเคม	ีและ	
(c)	ผลึกเซลลูโลสในระดับไมครอน	(Microcrystalline	cellulose)	ซึ่งเป็น
เซลลูโลสทางการค้า

จะเห็นว่าชานอ้อยก่อนการปรับสภาพมีอุณหภูมิการสลายตัว
สูงกว่าชานอ้อยที่ปรับสภาพด้วยสารละลายโซเดียมไฮดรอก
ไซด์และไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์	โดยมีอุณหภูมิการสลายตัวที่	
332	องศาเซลเซียส	และ	324	องศาเซลเซียส	ตามล�าดับ	แต่
ลักษณะพีคของชานอ้อยหลังการปรับสภาพมีลักษณะท่ีแคบ
ลงเมือ่เปรยีบเทยีบกับชานอ้อยก่อนการปรบัสภาพ	เน่ืองจากมี
องค์ประกอบของเซลลโูลสท่ีเพ่ิมข้ึนท�าให้มคีวามเป็นผลกึท่ีค่อน
ข้างมากแต่ยังไม่เท่ากับสารตวัอย่าง	(c)ทีเ่ป็นผลกึไมโครเซลลโูลส
ที่มีลักษณะพีคที่แคบที่สุดและสลายตัวได้ที่อุณหภูมิสูงสุด	ถึง	
347	องศาเซลเซยีส	จากผลการวิเคราะห์ด้วยเทคนนิค	DSC	พบ
ว่าลักษณะทางโครงสร้างของเซลลโูลสมผีลต่อสมบตัทิางความ
ร้อนของเซลลูโลส

4. สรุป (Conclusion)
	 งานวิจยัน้ีได้ท�าการสกดัเซลลโูลสจากชานอ้อยโดยการปรบั
สภาพด้วยกระบวนการเคมีด้วยกรดอ่อนร่วมกับด่าง	จากผล
การวิเคราะห์องค์ประกอบทางเคมีของเซลลูโลสยืนยันได้ว่า	
หลังจากผ่านกระบวนการปรับสภาพด้วยสารละลายโซเดียม					
ไฮดรอกไซด์และไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์	ไม่พบการสั่นโหมด	
stretching	ของพันธะ	C=O	ของลกินิน	ซึง่ยืนยันได้ว่าลกินินได้
หายไป	และยังพบการสั่นโหมด	stretching	ของพันธะ	O-H	
และ	C-H	ในเซลลูโลสแสดงว่าในสารตัวอย่างมีเซลลูโลสเป็น
ส่วนประกอบ	โครงสร้างผลกึของเซลลโูลสเป็นเซลลโูลสชนิด	Iβ
โดยพบว่าเซลลูโลสท่ีผ่านการปรับสภาพมีค่าดัชนีผลึกท่ีสูงข้ึน		

และเซลลโูลสทีม่โีครงสร้างเป็นผลกึไมโครเซลลโูลสมเีสถียรภาพ
ทางความร้อนทีด่	ีโดยผลกึไมโครเซลลโูลสมอีณุหภูมกิารสลาย
ตวัท่ีสงูกว่าเส้นใยเซลลโูลสทีอ่ณุหภมู	ิ347	องศาเซลเซยีส	และ	
324	องศาเซลเซยีส	ตามล�าดบั	โดยเซลลโูลสหลงัการปรบัสภาพ
มอีณุหภูมกิารสลายตวัทีน้่อยกว่าก่อนการปรบัสภาพท่ี	8	องศา
เซลเซยีส	จะเหน็ได้ว่าโครงสร้างของเซลลโูลสมผีลต่อสมบตัทิาง
ความร้อน	จงึเป็นปัจจยัทีเ่สรมิการเลอืกเซลลโูลสเพ่ือไปประยุกต์
ใช้งานในด้านต่าง	ๆ
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บทคัดย่อ
	 อะลูมิเนียมอัลลอยเกรด	A5083	นิยมใช้ในอุตสาหกรรมนอกชายฝั่งทะเลเน่ืองจากมีสมบัติทนทานต่อการกัดกร่อนสูง	โดย
อะลูมิเนียมอัลลอยสร้างฟิล์มออกไซด์ขึ้นมาปกป้องตัวเองจากการถูกกัดกร่อนได้	อย่างไรก็ตาม	การใช้งานภายใต้สภาวะที่ต้อง
สัมผัสอยู่กับแวดล้อมที่มีฤทธ์ิกัดกร่อนเป็นเวลานานและต่อเนื่อง	เช่น	ในน�้าทะเลท่ีมี	คลอไรด์	ฟลูออไรด์ไอออน	และภายใต้
สภาวะที่มีความเป็นด่าง	สามารถท�าให้เกิดความเสียหายของฟิล์มออกไซด์ได้	การเคลือบผิวอะลูมิเนียมอัลลอยด้วยฟิล์มบาง
ชนิดอนนิทรย์ี/อนิทรย์ีถูกน�ามาใช้เพ่ือป้องกันการกัดกร่อนของอะลมูเินยีมอลัลอย	ดงันัน้	งานวิจยันีมุ้ง่ศกึษาอทิธิพลของชนิดและ
ปรมิาณของสารอนิทรย์ีและปรมิาณน�า้ท่ีเหมาะสมในการเตรยีมฟิล์มชนดิอนินทรย์ี/อนิทรย์ีส�าหรบัเคลอืบผวิอะลมูเินยีมอลัลอย
ต่อสมบัติความทนทานต่อการกัดกร่อนภายใต้สภาวะท่ีเป็นด่าง	ฟิล์มผสมน้ีเตรียมด้วยกระบวนการโซล-เจลโดยการผสมสาร			
ประกอบอนินทรย์ี	ได้แก่	TEOS	(Tetraethyl	orthosilicate)	และสารประกอบอนิทรย์ี	ได้แก่	AEAPS	(3-(2-Aminoethyl)aminopropyl	
trimethoxysilane)	AMEO	(3-Aminopropyl	triethoxysilane)	GPTMS	(3-Glycidoxypropyl	trimethoxysilane)	MTMS	(Methyl	
trimethoxysilane)	และ	OTES	(Octyltriethoxysilane)	ในอตัราส่วนสารอนนิทรย์ีต่อสารอนิทรย์ี	100:0	90:10	80:20	70:30	และ	
60:40	โดยปริมาตร	รวมถึงปริมาณโมลของ	TEOS	ต่อน�้าที่	1:1	1:2	1:3	1:4	1:5	1:6	1:7	และ	1:8	พบว่าฟิล์มสูตร	806TOT	ที่
เตรยีมจาก	TEOS:OTES	อตัราส่วน	80:20	และ	TEOS	ต่อ	น�า้	อตัราส่วน	1:6	มสีมบตัคิวามไม่ชอบน�า้เพ่ิมขึน้	โดยให้ค่ามมุสมัผสั
ที่มากท่ีสุด	103.09±0.35º	และผลการทดสอบทดสอบการกัดกร่อนของโลหะด้วยเครื่องวัดอัตราการกัดกร่อนทางไฟฟ้าเคม	ี
(Potentiodynamic	technique)	ในสารละลาย	NaCl	ความเข้มข้น	3.5	wt%	ตวัอย่างสตูร	806TOT	มอีตัราการกัดกร่อนน้อยท่ีสดุ	
คือ	0.78	x	10-3	มิลลิเมตรต่อปี	ซึ่งอัตราการทนทานต่อกัดกร่อนนี้ดีกว่าอะลูมิเนียมอัลลอยที่ไม่มีการเคลือบผิวถึง	50	เท่า	
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Abstract
	 Aluminium	alloy	A5083	is	commonly	in	for	offshore	industries	since	it	has	higher	corrosion	resistance	by	creating	
an	oxide	film	protecting	surfaces.	However,	the	protective	film	can	be	destroyed	under	corrosive	conditions	like	
marine	environment	containing	chloride	and	fluoride	ions	with	alkalinity.	To	prevent	the	corrosion,	an	inorganic/
organic	film	is	applied	by	coating	on	aluminium	alloy	surfaces.	The	objective	of	this	study	was	to	investigate	the	
effects	of	different	organic	precursors	on	corrosion	resistance	of	the	aluminium	alloy	under	basic	condition.	The	
amounts	of	organic	precursors	and	water	contents	in	the	hybrid	inorganic/organic	thin	films	coating	were	also	studied.	
The	hybrid	films	were	prepared	by	sol-gel	method	containing	an	inorganic	precursor,	TEOS	(Tetraethyl	orthosilicate),	
and	different	organic	precursors,	namely	AEAPS	(3-(2-Aminoethyl	aminopropyl	trimethoxysilane),	AMEO	(3-Aminopropyl	
triethoxysilane),	GPTMS	(3-Glycidoxypropyl	trimethoxysilane),	MTMS	(Methyl	trimethoxysilane)	and	OTES	
(Octyltriethoxysilane).	The	ratios	between	inorganic	and	organic	precursor	were	varied	from	100:0,	90:10,	80:20,	
70:30	and	60:40	by	volume.	In	addition,	the	molar	ratios	of	TEOS	to	water	at	different	ratios,	1:1,	1:2,	1:3,	1:4,	1:5,	
1:6,	1:7	and	1:8	were	applied.	The	thin	film	named	806TOT	consisted	with	TEOS:OTES	ratio	at	80:20	and	TEOS	to	
water	ratio	at	1:6	showed	the	highest	hydrophobic	property	with	103.09±0.35º	of	contact	angle.	The	potentiodynamic	
technique	was	employed	to	test	corrosion	resistance	using	3.5	wt%	NaCl.	The	results	exhibited	that	806TOT	had	
the	lowest	rate	of	corrosion	with	0.78	x	10-3	mm	per	year	equivalent.	This	number	is	higher	50	times	over	aluminium	
alloy	without	coating.
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1. บทน�า (Introduction)
	 อะลูมิเนียมอัลลอยเกรด	A5083	นิยมน�ามาใช้ในหลายอุตสาหกรรมโดยเฉพาะอุตสาหกรรมทางทะเล	เช่น	โครงสร้างของเรือ	
ถังอดัความดนั	ถังเก็บ	LNG	งานเชือ่ม	หวัขุดเจาะ	เป็นต้น	เนือ่งจากมรีาคาถูก	น�า้หนกัเบา	มคีวามแขง็แรงสงู	[1]	สามารถทนทาน
ต่อการกัดกร่อนได้ดเีนือ่งจากอะลมูเินียมอลัลอยสามารถสร้างฟิล์มออกไซด์ขึน้มาปกป้องตวัเองจากการถกูกัดกร่อนได้	[2]	อย่างไร
ก็ตามภายใต้สภาวะที่มีคลอไรด์ไอออน	โดยเพาะการใช้งานท่ีต้องสัมผัสกับน�้าทะเล	ฟิล์มออกไซด์จะสึกกร่อนเป็นเหตุให้ฟิล์ม
แตกและอะลูมิเนียมอัลลอยถูกกัดกร่อนในที่สุด	[1]	
	 โดยทั่วไปแล้ว	การเคลือบผิวของอะลูมิเนียมอัลลอยด้วยฟิล์มอนินทรีย์สามารถป้องกันการกัดกร่อนได้แต่ยังมีข้อจ�ากัดคือ	
ฟิล์มที่เคลือบต้องมีความหนามากกว่า	1	ไมโครเมตร	แต่ฟิล์มท่ีได้มีความเปราะแตกง่ายและต้องเตรียมท่ีอุณหภูมิสูงถึง	400-
800ºC	[3]	การเคลือบผิววัสดุด้วยฟิล์มชนิดอนินทรีย์/อินทรีย์	สามารถเตรียมฟิล์มให้มีความหนาลดลงถึงระดับไมโครเมตร	ใช้
อุณหภูมิในการผลิตฟิล์ม	(Curing)	ต�่ากว่า	100ºC	[3]	ฟิล์มที่ได้มีความยืดหยุ่นตัว	ไม่เปราะแตกหักง่าย	ช่วยเพิ่มความทนทาน
ต่อการกัดกร่อนของโลหะได้ด	ีฟิล์มยึดตดิกับโลหะได้ดเีย่ียม	มคีวามเฉือ่ยต่อสารเคม	ีสามารถน�าไปประยกุต์ใช้งานได้หลากหลาย
และโซล-เจล	ที่เตรียมสามารถน�าไปใช้เพ่ือการเคลือบผิววัสดุได้ท่ีอุณหภูมิห้อง	[2]	ปัจจุบันมีเทคโนโลยีท่ีหลากหลายเพ่ือใช้ใน
การเคลือบผิววัสดุ	เช่น	การเคลือบด้วยวิธีสเปรย์	การเคลือบด้วยวิธีปั่นเหว่ียง	การเคลือบด้วยวิธีการจุ่ม	การเคลือบด้วยวิธีทาง
ไฟฟ้าเคม	ีแต่วิธีการโซล-เจลเป็นวธีิทีง่่ายและสะดวก	รวมถึงมค่ีาใช้จ่ายต�า่	สามารถน�ามาใช้ในการผลติเคลอืบผวิแบบเป็นผลกึ
หรือไม่เป็นผลึกออกไซด์	การเคลือบผิวด้วยโซล-เจลมีหลายเทคนิค	เช่น	การเคลือบโซล-เจลลงบนผิวอะลูมิเนียมอัลลอย	ท�าได้
โดยวิธี	การจุ่ม	(Dip	coating)	การสเปรย์	(Spray	coating)	การไหลผ่าน	(Flow	coating)	การใช้แรงเหวี่ยง	(Spin	coating)	การ
กลิง้	(Roll	coating)	การพิมพ์	(Printing	technique)	โดยวิธีการจุม่นยิมน�ามาใช้ในการเคลอืบผวิ	เนือ่งจากสามารถควบคมุความ
หนาของฟิล์มได้ง่ายและฟิล์มที่ได้มีความหนาสม�่าเสมอ
	 การเตรยีมฟิล์มเคลอืบอะลมูเินยีมอลัลอยด้วยกระบวนการโซล-เจลของสารประกอบอนินทรย์ี/อนิทรย์ี	โดยท่ัวไปใช้	Tetraethyl	
orthosilicate	(Si(OC2H5)4)	หรือ	TEOS	เป็นสารตั้งต้นของฟิล์มอนินทรีย์	SiO2	เนื่องจากสามารถควบคุมการเกิดปฏิกิริยาได้ง่าย	
และมรีาคาถูก	ในกระบวนการโซล-เจล	TEOS	เป็นสารท่ีท�าให้เกิดร่างแหซลิกิาสามมติ	ิมกีารเติมสารอนิทรย์ีลงไปเพ่ือแทรกและ
เชื่อมระหว่างโครงสร้างร่างแหของซิลิกา	การเตรียมฟิล์มท�าได้ที่อุณหภูมิต�่า	โดยให้ฟิล์มที่มีความเหนียวเพิ่มขึ้น	มีความยืดหยุ่น
ตัวมากขึ้น	[4]	สารอินทรีย์ท่ีใช้ในการเตรียมโซล-เจลของสารประกอบอนินทรีย์/อินทรีย์มีหลายชนิด	แต่สารในกลุ่มอัลคอกซี่ไซ
เลน	(Alkoxysilanes)	เป็นสารที่ได้รับความสนใจเน่ืองจากเกิดปฏิกิริยาท่ีไม่รุนแรงและเกิดในสภาวะท่ีไม่รุนแรง	เช่น	AEAPS	
(3-(2-Aminoethyl)aminopropyl	trimethoxysilane)	GPTMS	(3-Glycidoxypropyl	trimethoxysilane)MTMS	(Methyl	
trimethoxysilane)	[3]	อย่างไรก็ตาม	ความทนทานต่อการกัดกร่อนของฟิล์มอนินทรีย์/อินทรีย์ขึ้นอยู่กับปัจจัยหลายอย่าง	เช่น	
อัตราส่วนของสารนินทรีย์ต่ออินทรีย์	ปริมาณน�้าในขณะเตรียมโซล	ชนิดของสารอินทรีย์	เป็นต้น	การศึกษาพบว่า	อัตราส่วนของ	
TEOS	ต่อสารประกอบอนิทรย์ี	(GPTMS)	ที	่70:30	มคีวามทนทานต่อการกัดกร่อน	(Rcorr)	สงูสดุ	17	kΩ.cm

-2	เมือ่ปรมิาณ	GPTMS	
เพ่ิมขึน้	50-82%	(โดยปรมิาณน�า้ของสารละลายโซล-เจลท่ีเพ่ิมขึน้แปรผนัตรงกับปรมิาณ	GPTMS	ทีเ่ตมิลงไป)	ความทนทานต่อ
การกัดกร่อนลดลง	2-9	kΩ.cm-2	และมีสมบัติความชอบน�้าเพิ่มขึ้นส่งผลต่อความทนทานต่อการกัดกร่อนที่ลดลง[2]		และมีการ
ศึกษาชนิดของสารอินทรีย์ที่มีผลต่อความทนทานต่อสมบัติความไม่ชอบน�้าพบว่า	ฟิล์มที่เตรียมด้วย	TEOS	ผสม	OTES	มีความ
ไม่ชอบน�า้มากกว่าฟิล์ม	TEOS	ผสม	VTES	(Vinyltriethoxysilane)	>	iTES	(Isobutyltriethoxysilane)	>	MTES	(Methyltriethoxysilane)	
วัดค่ามุมสัมผัสได้	97±0.6º	เนื่องจากความยาวโมเลกุลของโครงสร้างของสารอินทรีย์ที่มีสมบัติไม่ชอบน�้าเพิ่มขึ้นท�าให้ผิววัสดุที่
ถูกเคลือบด้วยฟิล์มชนิดนี้มีความไม่ชอบน�้าเพิ่มขึ้น	[5]
	 มีงานวิจัยจ�านวนมากได้ศึกษาความทนทานต่อการกัดกร่อนของอะลูมิเนียมอัลลอย	A5083	ที่ถูกเคลือบด้วยฟิล์มซิลิกา/สาร
อนิทรย์ีด้วยวิธีโซล-เจล	อย่างไรก็ตาม		ยังไม่มงีานวิจยัใดท่ีท�าการศกึษาเปรยีบเทยีบผลของปรมิาณและชนดิของสารอนิทรย์ี	รวม
ถึงจ�านวนโมลของน�้าที่ส่งผลต่อความทนทานต่อการกัดกร่อนของอะลูมิเนียมอัลลอย	A5083	เนื่องจากเป็นปัจจัยหลักมีผลต่อ
ความทนทานต่อการกัดของอะลูมิเนียมอัลลอย	ดังนั้น	ในงานวิจัยนี้จะเตรียมฟิล์มอนินทรีย์/อินทรีย์เคลือบอะลูมิเนียมอัลลอย	
A5083	ด้วยวิธีการโซล-เจล	โดยใช้	TEOS	เป็นสารตั้งต้นโครงสร้างร่างแหซิลิกา	และผสมกับสารอินทรีย์	ได้แก่	AEAPS	AMEO	
GPTMS	MTMS	และ	OTES	ซึง่มสีตูรโครงสร้างทีแ่ตกต่างกันในรปูท่ี	1	มาศกึษาอทิธิพลของชนดิและปรมิาณของ	TEOS	ต่อสาร
อนิทรย์ีข้างต้นทีม่ผีลต่อมมุสมัผสัและความทนทานต่อการกัดกร่อนของฟิล์มอนินทรย์ี/อนิทรย์ีเคลอืบอะลมูเินยีมอลัลอย	โดยใช้
อัตราส่วนของ	TEOS	ต่อสารอินทรีย์ร้อยละ	10	ถึงร้อยละ	40	รวมถึงศึกษาอัตราส่วนของ	TEOS	ต่อ	น�้า	ในอัตราส่วน	1-8	โดย
โมล
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รูปที่	1	โครงสร้างสารอินทรีย์	AEAPS	AMEO	GPTMS	MTMS	และ	OTES

2. วิธีการวิจัย (Experimental methods)
 2.1 การเตรียมตัวอย่าง
	 	 การทดลองน้ีใช้แผ่นอะลมูเินยีมอลัลอย	A5083	เกรดอตุสาหกรรม	หนา	2	มลิลิเมตร	น�ามาตัดให้มขีนาด	2	x	4	เซนติเมตร	
ขัดด้วยกระดาษทรายเปียกเบอร์	600	800	และ	1,000	ตามล�าดับ	ล้างท�าความสะอาดด้วยน�้าสบู่และอะซิโตนโดยแช่ในเครื่อง
ล้างอัลตราโซนิก	30	นาที	จากนั้นล้างด้วยน�้า	DI	แล้วอบให้แห้ง
 2.2 ศึกษาชนิดและสัดส่วนของสารประกอบอินทรีย์ต่อสาร TEOS (Tetraethyl orthosilicate, T)
	 	 ในการทดลองนี้ใช้สารอนินทรีย์	TEOS	(Tetraethyl	orthosilicate	ความบริสุทธิ์ร้อยละ	98	ยี่ห้อ	Acros	Organics)	เป็น
องค์ประกอบหลักของฟิล์มที่ใช้เคลือบอะลูมิเนียมอัลลอยและผสมสารอินทรีย์	(HR)	ชนิดต่าง	ๆ	จ�านวน	5	ชนิด	คือ	
	 	 1)	 AEAPS	(3-(2-Aminoethyl)aminopropyl	trimethoxysilane)	ความบริสุทธิ์ร้อยละ	97	ยี่ห้อ	Acros	Organics
	 	 2)	 AMEO	(3-Aminopropyl	triethoxysilane)	ความบริสุทธิ์ร้อยละ	99	ยี่ห้อ	Acros	Organics
	 	 3)	 GPTMS	(3-Glycidoxypropyl	trimethoxysilane)	ความบริสุทธิ์ร้อยละ	97	ยี่ห้อ	Acros	Organics
	 	 4)	 MTMS	(Methyl	trimethoxysilane)	ความบริสุทธิ์ร้อยละ	97	ยี่ห้อ	Acros	Organics
	 	 5)	 OTES	(Octyltriethoxysilane)	ความบริสุทธิ์ร้อยละ	97	ยี่ห้อ	Acros	Organics
	 	 	 การเตรียมฟิล์มจาก	TEOS	(100T)	ใช้	TEOS	4.70	มิลลิลิตร	ปั่นที่ความเร็ว	400	รอบต่อนาที	เติมน�้า	1.5	มิลลิลิตร	
ปรับค่า	pH	ให้เท่ากับ	2	ด้วยกรดไนตริก	ความเข้มข้นร้อยละ	65	และกวนสารละลายต่อเป็นเวลา	15	นาที		เติมโพรพานอล	47	
มิลลิลิตร	และกวนสารละลายต่อเป็นเวลา	3	ชั่วโมง	30	นาที	จากนั้นทิ้งสารละลายที่เตรียมไว้ที่อุณหภูมิห้องเป็นเวลา	2	วัน	น�า
แผ่นอะลูมิเนียมอัลลอยมาจุ่มในสารละลายที่เตรียมด้วยวิธีจุ่มเคลือบ	(Dip	coating)	ด้วยอัตราเร็ว	100	รอบต่อนาที	เป็นเวลา	
1	นาที	ทิ้งให้แห้งที่อุณหภูมิห้องและอบที่อุณหภูมิ	60๐C	เป็นเวลา	1	ชั่วโมง	และอบที่อุณหภูมิ	130๐C	เป็นเวลา	1	ชั่วโมง	เพื่อ
ให้สารละลายที่เคลือบบนผิวยึดติดกับผิววัสดุ	
	 	 	 การเตรยีมฟิล์มอนินทรย์ี/อนิทรย์ี	ใช้	TEOS	ผสมกับสารอนิทรย์ี	(T:HR)	ในอตัราส่วน	90:10	80:20	70:30	และ	60:40	
โดยปรมิาตร	ใช้	TEOS	4.70	มลิลลิติร	และเตมิสารอนิทรย์ี	0.5	1.2	2	และ	3.13	มลิลิลติร	ตามล�าดับ	ชือ่ตัวอย่างแสดงตามตาราง
ที่	1
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ตารางที่	1		สัดส่วนของสารอนินทรีย์	TEOS	(T)	ต่อสารอินทรีย์	AEAPS,	AMEO,	GPTMS,	MTMS	และ	OTES	(HR	)

อัตราส่วน
(โดยปริมาตร)

ชื่อตัวอย่าง

T HR TEOS	+	AEAPS TEOS	+	AMEO TEOS	+	GPTMS TEOS	+	MTMS TEOS	+	OTES

90 10 904TAE 904TAM 904TGP 904TMT 904TOT

80 20 804TAE 804TAM 804TGP 804TMT 804TOT

70 30 704TAE 704TAM 704TGP 704TMT 704TOT

60 40 604TAE 604TAM 604TGP 604TMT 604TOT

 2.3 ศึกษาอัตราส่วนของ TEOS ต่อ น�้า
	 	 ศึกษาอิทธิพลของปริมาณน�้าที่ใช้สังเคราะห์ฟิล์มอนินทรีย์/อินทรีย์	โดยปรับอัตราส่วนโดยโมลของ	TEOS	ต่อน�้าที่	1:1	
1:2	1:3	1:4	1:5	1:6	1:7	และ	1:8	โดยเลือกสูตรสารละลายผสมระหว่าง	TEOS	กับสารอินทรีย์ที่ให้มุมสัมผัสมากที่สุดจากการ
ทดสอบในข้อ	2.2	(804TOT)	ท�าการเตรียมสารละลายเช่นเดียวกับในข้อ	2	และเติมน�้าในอัตราส่วนต่าง	ๆ	ดังตารางที่	2

ตารางที่	2		อัตราส่วนของน�้า:	TEOS	(T)	โดยโมล

ชื่อตัวอย่าง อัตราส่วน TEOS:น�้า (โดยโมล) TEOS (มิลลิลิตร) Water (มิลลิลิตร)

801TOT 1:1 4.70 0.4

802TOT 1:2 4.70 0.8

803TOT 1:3 4.70 1.2

804TOT 1:4 4.70 1.5

805TOT 1:5 4.70 2

806TOT 1:6 4.70 2.3

807TOT 7 4.70 2.7

808TOT 8 4.70 3

 2.4 การทดสอบตัวอย่าง
	 	 ศึกษาโครงสร้างทางจุลภาคด้วยกล้องอิเล็กตรอนแบบส่องกราด	(SEM,	Scanning	Electron	Microscopy)และองค์
ประกอบทางเคมีด้วย	Energy	Dispersive	X-ray	Spectrometer	(EDX)	ยี่ห้อ	JEOL	รุ่น	JSM-6610LV	เทคนิค	Atomic	Force	
Microscope	(AFM)	ย่ีห้อ	Nanosurf	NaioAFM	และวัดมุมสัมผัสของหยดน�้าด้วยเครื่อง	Contact	angle	meter	ย่ีห้อ	Data	
Physics	รุ่น	OCA	20LHT	
	 	 ทดสอบการกัดกร่อนของโลหะด้วยเครื่องวัดอัตราการกัดกร่อนทางไฟฟ้าเคมี	(Potentiodynamic	test)	ยี่ห้อ	Biological	
science	instruments	โดยทดสอบตัวอย่างในสารละลาย	NaCl	ความเข้มข้น	3.5	wt%	ใช้ขั้วมาตรฐานอ้างอิง	SCE	(Saturated	
calomel	electrode)	เป็นขั้วแคโทด	(Cathode)	และตัวอย่างเป็นข้ัวแอโนด	การหาค่าศักย์ไฟฟ้า	การกัดกร่อน	(Ecorr)	ค�านวณ
จากสมการที่	1	[6]	ความหนาแน่นกระแส	(icorr)	ได้จากจุดตัดของกราฟโพลาไรเซชันที่ได้จากการทดสอบ	แสดงในรูปที่	2
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CR	=	K																			EW											(1)
icorr
p

CR	 =	 อัตราการกัดกร่อน	(mm/year)	
K	 	 =	 ค่าคงที่	3.27	x	10-3	

icorr		 =	 กระแสไฟฟ้า	(µA/cm2)	
EW		 =	 ค่ามวลสมมูลของอะลูมิเนียม	A5083	(9.09)	
p			 =	 ความหนาแน่นของของอะลูมิเนียม	A5083	(2.66	g/cm3)	[7]

รูปที่	2	การหาค่าศักย์ไฟฟ้าการกัดกร่อน	(Ecorr)	และ	กระแส	(icorr)	จากกราฟโพลาไรเซชัน

3. ผลและวิจารณ์ (Results and discussion)
	 อะลมูเินยีมอลัลอย	A5083	เกรดอตุสาหกรรม	ศกึษาองค์ประกอบทางเคมด้ีวยเครือ่ง	EDX	มอีงค์ประกอบทางเคมร้ีอยละโดย
น�้าหนัก	ดังนี้	Al	ร้อยละ	89.52	Mg	ร้อยละ	4.11	C	ร้อยละ	5.01	และ	O	ร้อยละ	1.33	แสดงในตารางที่	3

ตารางที่	3	องค์ประกอบทางเคมีของอะลูมิเนียมอัลลอย	A5083	ที่ใช้ในงานวิจัย

 3.1 ศึกษาชนิดและสัดส่วนของสารประกอบอินทรีย์ต่อ TEOS 
	 	 แผ่นอะลมูเินยีมอลัลอยหลงัเคลอืบด้วยฟิล์มผสมของ	TEOS	และสารอนิทรย์ีชนดิต่าง	ๆ 	พบว่า	ฟิล์ม	TAE	(ฟิล์มผสมของ	
TEOS	และ	AEAPS)	TAM	(ฟิล์มผสมของ	TEOS	และ	AMEO)	ฟิล์มมีลักษณะไม่สม�่าเสมอ	ในขณะที่ฟิล์ม	TGP	(ฟิล์มผสมของ	
TEOS	และ	GPTMS)	TMT	(ฟิล์มผสมของ	TEOS	และ	MTMS)	และ	TOT	(ฟิล์มผสมของ	TEOS	และ	OTES)	ฟิล์มมีลักษณะ
เรียบสม�่าเสมอ	ดังนั้น	ฟิล์มสูตร	TGP	TMT	และ	TOT	มีความเหมาะสมที่จะน�าไปศึกษาและพัฒนาเป็นฟิล์มเคลือบอะลูมิเนียม
อัลลอยที่มีสมบัติทนทานต่อการกัดกร่อน
	 Al	A5083	มมีมุสมัผสัของหยดน�า้บนผวิ	เท่ากับ	72.7±0.76°	ส่วนมมุสมัผสัของหยดน�า้บนฟิล์มเคลอืบอะลมูเินยีมอลัลอยสตูร	
100T	และฟิล์มแบบผสมของ	TEOS	กับสารประกอบอินทรีย์ในอัตราส่วนต่าง	ๆ	แสดงในรูปที่	3	ก)	ตัวอย่าง	100T	มีมุมสัมผัส
ประมาณ	63.67±0.98°	ซึ่งมุมสัมผัสนี้ต�่ากว่า	Al	A5083	ขณะที่ฟิล์มผสมของ	TEOS	และ	GPTMS	(TGP)	มีมุมสัมผัสน้อยกว่า	
Al	A5083	ในทุกอตัราส่วนของการเตรยีมฟิล์ม	ตวัอย่างฟิล์มเคลอืบสตูร	TMT	มมีมุสมัผสัมากกว่า	Al	A5083	และฟิล์มสตูร	TGP	
โดยหลังจากการเพ่ิมสัดส่วนของ	MTMS	มากกว่า	20%	ค่ามุมสัมผัสของฟิล์มสูตรน้ีไม่เพ่ิมขึ้น	ค่ามุมสัมผัสท่ีได้ประมาณ	80°	
ฟิล์มเคลือบสูตร	TOT	ให้ค่ามุมสัมผัสสูงท่ีสุดในทุกอัตราส่วน	โดยอัตราส่วนของ	TEOS	ต่อ	OTES	ท่ี	80:20	(804TOT)	ให้มุม
สมัผสัมากทีส่ดุคอื	98.66±0.40°	การเพ่ิมปรมิาณของ	OTES	มากกว่า	20%	ท�าให้ค่ามมุสมัผสัลดลง	ดงันัน้ในงานวิจยัน้ีจงึทดสอบ



44        BULLETIN OF APPLIED SCIENCES VOL. 9 NO. 9 AUGUST 2020

ความทนทานต่อการกัดกร่อนในฟิล์มผสมอนินทรย์ีและอนิทรย์ีทีอ่ตัราส่วน	80:20	เน่ืองจากมมุสัมผสัท่ีเพ่ิมขึน้แสดงถึงว่าผิวของ
วัสดุมีสมบัติความไม่ชอบน�้าเพิ่มขึ้น	ส่งผลต่อสมบัติต้านทานการกัดกร่อนของวัสดุ	P.	Bi	และคณะ	[8]

   

รูปที่	3	ก)	มุมสัมผัสของหยดน�้าบนฟิล์มเคลือบอะลูมิเนียมอัลลอยที่ใช้สารประกอบอินทรีย์	(HR)	ต่างชนิด	ที่อัตราส่วนต่าง	ๆ	และ	ข)	ความทนทาน
ต่อการกัดกร่อนของฟิล์มสูตร	804TGP	804TMT	และ	804TOT

 รูปที่	3	ข)	แสดงค่าอัตราการกัดกร่อนของตัวอย่างด้วยวิธีทางไฟฟ้าเคมีในสารละลาย	NaCl	ความเข้มข้น	3.5	wt%	ตัวอย่าง	
Al	A5083	100T	804TGP	804TMT	และ	804TOT	โดยแผ่นอะลูมิเนียมอัลลอยท่ีไม่ผ่านการเคลือบฟิล์ม	(Al	A5083)	มีความ
ทนทานต่อการกัดกร่อนด้อยที่สุด	คือมีอัตราการกัดกร่อนเท่ากับ	0.038	มิลลิเมตรต่อปี	อะลูมิเนียมอัลลอยท่ีเคลือบด้วยฟิล์ม	
TEOS	(100T)	ซึง่มอีตัราการกัดกร่อน	เท่ากับ	3.034x10-3	มลิลเิมตรต่อปี	ขณะทีฟิ่ล์มผสมของ	804TOT	มอีตัราการกัดกร่อนของ
ฟิล์มดทีีสุ่ดคอื	0.973x10-3	มลิลเิมตรต่อปี	จากการศกึษานี	้ฟิล์มเคลอืบอะลมูเินยีมอลัลอย	804TOT	ได้น�าไปศกึษาผลของปรมิาณ
น�้าที่มีผลต่อการกัดกร่อน

 3.2 ศึกษาปริมาณของอัตราส่วนของ TEOS ต่อ น�้า
	 	 จากผลการวิจัยในข้อ	3.1	ใช้ฟิล์มสูตร	804TOT	มาศึกษาผลของปริมาณน�้าต่อค่ามุมสัมผัสและความทนทานต่อการ
กัดกร่อน	เนือ่งจากฟิล์มสตูรนีม้คีวามทนทานต่อการกัดกร่อนมากทีส่ดุ	โดย	804TOT	มอีตัราส่วนโดยโมลของ	TEOS	ต่อ	น�า้	เท่ากับ	
4	ท�าการการปรบัอตัราส่วนของน�า้ในฟิล์มสตูร	804TOT	พบว่า	อตัราส่วนโดยโมลของ	TEOS	ต่อ	น�า้	เพ่ิมขึน้ในช่วง	1	ถึง	4	ท�าให้
ค่ามุมสัมผัสของฟิล์มผสม	TEOS/OTES	เพิ่มขึ้น	จาก	85.5±0.31°	(สูตร	801TOT)	เป็น	98.7±0.40°	(804TOT)	โดยมุมสัมผัส
สูงสุดคือ	103.09±0.35°	เมื่อใช้อัตราส่วนโดยโมลของ	TEOS	ต่อ	น�้า	เท่ากับ	6	และเมื่ออัตราส่วนโดยโมลของน�้าเพิ่มขึ้น	ค่ามุม
สัมผัสของหยดน�้าจะลดลง	ดังแสดงในรูปที่	4	ก)

   
 

รูปที่	4	มุมสัมผัสของหยดน�้าบนฟิล์ม	804TOT	เมื่อเปลี่ยนแปลงอัตราส่วนของ	TEOS	ต่อ	น�้า
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	 รูปที่	4	ข)	แสดงค่าอัตราการกัดกร่อนของตัวอย่าง	Al	A5083	100T	804TOT	และ	806TOT	อะลูมิเนียมอัลลอยที่ไม่ผ่านการ
เคลือบฟิล์มและอะลูมิเนียมอัลลอยที่เคลือบด้วยฟิล์ม	100T	มีความทนทานต่อการกัดกร่อนภายใต้สภาวะแวดล้อมที่มีคลอไรด์
ไอออนได้น้อยกว่าอะลมูเินยีมอลัลอยทีเ่คลอืบด้วยฟิล์มผสมของ	TEOE/OTES	โดยฟิล์มสตูร	806TOT	มอีตัราการกดักร่อนน้อย
ที่สุดคือ	0.782x10-3	มิลลิเมตรต่อปี	หรือกล่าวได้ว่า	806TOT	มีความทนทานต่อการกัดกร่อนดีที่สุด	
	 รปูที	่5	แสดงลกัษณะของหยดน�า้บนผวิอะลมูเินยีมอลัลอย	ตวัอย่างท่ีเคลอืบด้วยฟิล์ม	TEOS	และตวัอย่างทีเ่คลอืบด้วยฟิล์ม	
TEOS/OTES	ที่มีปริมาณน�้าในการเตรียม	4	และ	6	โมล	หยดน�้าบนผิว	Al	A5083	มีลักษณะครึ่งวงกลม	มีมุมสัมผัส	72.7º	เช่น
เดียวกับตัวอย่าง	100T	ในขณะที่ตัวอย่าง	804TOT	และ	806TOT	มีลักษณะหยดน�้าบนผิวตัวอย่างค่อนข้างกลมส่งผลให้มีมุม
สัมผัสเพ่ิมขึ้นเป็น	98.66º	และ	103.09º	ตามล�าดับ	การที่ฟิล์ม	TEOS/OTES	ให้มุมสัมผัสที่สูงท่ีสุด	เนื่องจากฟิล์มลูกผสมนี้
ประกอบด้วย	OTES	ท่ีมสีายโซ่คาร์บอนทีย่าวและมพีลงังานพ้ืนผวิต�า่กว่าสารอนิทรย์ีตวัอืน่ทีใ่ช้ทดลอง	[5]	จากการศกึษาโครงสร้าง
ของผิวฟิล์มด้วยเครือ่ง	AFM	แสดงให้เห็นว่า	Al	A5083	และ	100T	มลีกัษณะผวิขรขุระเป็นแนวยาวขนานไปด้วยกัน	ส่วน	804TOT	
และ	806TOT	ผวิของฟิล์มมคีวามขรขุระมากกว่าและกระจายไปท่ัว	โดยท่ีฟิล์ม	806TOT	มคีวามขรขุระมากกว่า	804TOT	เน่ืองจาก
ปริมาณน�้าที่ใช้ในการเตรียมฟิล์มเพ่ิมขึ้นส่งผลต่อค่ามุมสัมผัสท่ีเพ่ิมขึ้น	และมีค่ามากท่ีสุดเมื่อปริมาณโมลของ	TEOS	ต่อ	น�้า	
เท่ากับ	1:6	ซึ่งเป็นไปในแนวทางเดียวกับงานวิจัยของ	J.	Musgo	และคณะ	[9]	ซึ่งพวกเขาอธิบายว่า	ที่อัตราส่วนของ	TEOS	ต่อ	
น�้า	เท่ากับ	1:6	เกิดการไฮโดรไลซิสของ	TEOS	โดยสมบูรณ์	ดังนั้นโครงสร้างของฟิล์มจะเกิดร่างแหของอนุภาคนาโนซิลิกาที่ต่อ
เนือ่งกันท�าให้ผวิของเคลอืบมคีวามขรขุระเพ่ิมขึน้	อกีทัง้กระบวนการไฮโดรไลซสิท่ีเพิม่ข้ึนน้ีท�าให้ผิวของโครงร่างซลิิกามตี�าแหน่ง
ของหมู่ฟังก์ชันที่มีขั้ว	–OH	เพิ่มขึ้นและถูกแทนที่ด้วยหมู่อัลคิล	(-C2H5)	ของ	OTES	ซึ่งมีพลังงานพื้นผิวต�่า	[10-11]		ความขรุขระ
ของผวิวสัดสุ่งผลต่อมุมสมัผสัของน�า้	โดยความขรุขระของผิวฟิล์มลดลงมผีลให้ค่ามุมสมัผสัลดลง	ทัง้นีอ้ธบิายได้ว่าการเกดิชอ่ง
ว่างระหว่างจุดสัมผัสของน�้าและผิวฟิล์มน้อยท�าให้สมบัติความไม่ชอบน�้าของวัสดุลดลง	สมบัติความไม่ชอบน�้าของวัสดุได้ถูก
อธิบายไว้ว่า	เมื่อมุมสัมผัสของหยดน�้ามากกว่า	90º	วัสดุมีสมบัติไม่ชอบน�้า	และวัสดุจะมีสมบัติความไม่ชอบน�้ายิ่งยวด	
(Superhydrophobic)	เมื่อมุมสัมผัสมากกว่า	130°C	เนื่องจากหยดน�้าและผิวของวัสดุเข้าสู่สภาวะ	Cassie-Baxter-State	หรือ
การที่หยดน�้าถูกผิวที่ขรุขระพยุงไว้โดยพื้นผิวไม่เปียกน�้าซึ่งช่องว่างนี้จะมีอากาศแทนที่	[12]

ชื่อตัวอย่าง Al A5083 100T 804TOT 806TOT

Contact	angle

AFM

	Ra	31.950	nm
Rq	45.604	nm

Ra	20.806	nm
Rq	30.880	nm

Ra	41.615	nm
Rq	48.328	nm

Ra	46.315	nm
Rq	57.672	nm

รูปที่	5	ลักษณะหยดน�้าบนพื้นผิวอะลูมิเนียมอัลลอย	Al	A5083	และ	อะลูมิเนียมอัลลอยที่เคลือบด้วยฟิล์มเคลือบด้วยฟิล์ม	TEOS	(100T)	ด้วย
เครื่อง	Contact	angle	และเคลือบด้วยฟิล์มแบบผสม	TEOS	:	OTES	(804TOT	และ	806TOT) 

	 ผลการวิเคราะห์โครงสร้างจุลภาคของผิวอะลูมิเนียมอัลลอยที่ไม่เคลือบฟิล์ม	(Al	A5083)	และอะลูมิเนียมอัลลอยที่เคลือบ
ฟิล์ม	100T	804TOT	806TOT	ด้วย	SEM	ในรปูที	่6	พบว่าลกัษณะผวิของตวัอย่างก่อนการทดสอบการกัดกร่อนด้วยวิธีไฟฟ้าเคมี
ของตวัอย่าง	Al	A5083	มผีวิหยาบเนือ่งจากการขัดผวิของอะลมูเินียมอลัลอย	ขณะท่ีตัวอย่าง	100T	804TOT	806TOT	มผีวิเรยีบ	
เนื่องจากถูกเคลือบด้วยฟิล์มของ	TEOS	และ	TEOS/OTES	ตามล�าดับ	หลังการทดสอบการกัดกร่อนในสารละลาย	NaCl	3.5	
wt%	ตัวอย่าง	Al	A5083	มีผิวขรุขระนูนขึ้นเป็นกลุ่ม	ๆ	กระจายบนผิวของอะลูมิเนียมอัลลอย	การศึกษาด้วยเทคนิค	EDX	พบว่า
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บรเิวณทีม่ผีวิเรยีบมธีาตอุงค์ประกอบของ	Al	A5083	คอื	Al	และ	Mg	พบธาต	ุO	ทีเ่ป็นองค์ประกอบของฟิล์มออกไซด์ทีอ่ะลมูเินยีม
อัลลอยสร้างขึ้น	ขณะที่ผิวบริเวณที่ขรุขระพบ	Al	Mg	Si	O	และ	Cl	เนื่องจากการเกิดปฏิกิริยาของอะลูมิเนียมอัลลอยกับน�้าและ
คลอไรด์ไอออนเกิดเป็น	Aluminum	chloride	hydroxide	(Al(OH)2Cl)	ดังสมการ	(2)–(5)	[13]	เกาะกันบนผิวของอะลูมิเนียม
อัลลอย	(ลูกศรสีแดง)

	 	 Al	 	 	 	 	 	 	Al3+	+	3e-	 	 	 	 	 (2)
	 	 Al3+	+	H2O   	[Al(OH)]2+	+	H+	+	e-	 	 (3)
	 	 [Al(OH)]2+	+	Cl+  	[Al(OH)Cl]+	 	 		 	 (4)
	 	 [Al(OH)Cl]+	+	H2O 	[Al(OH)2Cl]	+	H

+	 	 	 (5)

	 ตัวอย่าง	100T	หลังการทดสอบการกัดกร่อน	ผิวของอะลูมิเนียมอัลลอยมีลักษณะขรุขระมากกว่าตัวอย่าง	Al	A5083	ลูกศรสี
เหลอืงชีต้�าแหน่งการเกิด	pit	และลกูศรสแีดงช้ีต�าแหน่งของ		Al(OH)2Cl	ในขณะที	่806TOT	พบเฉพาะการเกิด	pit	(ลกูศรสเีหลอืง)	
การเกิด	pit	เป็นการกัดกร่อนเฉพาะที่เกิดในสภาวะแวดล้อมที่มีไอออนของคลอไรด์เป็นองค์ประกอบ	โดย	ร่อง	หลุม	(Pits)	จะ
เริ่มเกิดขึ้นบริเวณท่ีมีความอ่อนแอของฟิล์มของออกไซด์โดยการกัดเซาะท�าลายของคลอรีน	pit	จะเกิดขึ้นและขยายตัวตาม
ปฏิกิริยา	(2)–(4)

ชื่อตัวอย่าง ก่อนทดสอบการกัดกร่อน หลังทดสอบการกัดกร่อน

Al	A5083

100T

806TOT

รูปที่	6	ภาพ	SEM	แสดงลักษณะพื้นผิวบนแผ่นอะลูมิเนียมอัลลอยทั้งที่ไม่เคลือบและเคลือบฟิล์มสูตรต่าง	ๆ	ก่อนและหลังท�าการทดสอบการ
กัดกร่อนด้วยเครื่อง	และองค์ประกอบทางเคมีด้วยเทคนิค	EDX
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4. สรุป (Conclusion)
	 งานวิจยัน้ีสามารถพัฒนาฟิล์มเคลอืบผวิอะลมูเินยีมอลัลอยชนดิผสมของสารอนิทรย์ี/อนินทรย์ีทีส่ามารถทนทานต่อการกัดกร่อน
ภายใต้สภาวะที่มีคลอไรด์ไอออนเพิ่มขึ้น	โดยฟิล์มผสมเตรียมจากเทคนิคโซล-เจล	และอบที่	130°C	พบว่าชนิดและปริมาณของ
สารอนิทรย์ีและปรมิาณน�า้มผีลต่อสมบตัคิวามไม่ชอบน�า้ของวสัดุรวมถึงความทนทาน	ต่อการกัดกร่อน	ฟิล์มผสมของ	TEOS	กับ	
OTES	มีความทนทานต่อการกัดกร่อนสูงกว่าฟิล์มผสมของ	GPTMS	และ	MTMS	อย่างไรก็ตามการเพ่ิมปริมาณสารอินทรีย์ใน
ฟิล์มผสมไม่มีผลต่อการเพ่ิมมุมสัมผัสหากใช้ปริมาณสารอินทรีย์มากกว่า	20%	และมุมสัมผัสที่เพ่ิมขึ้นมีผลต่อความทนทาน
ก่อการกัดกร่อนท่ีเพ่ิมขึ้น	กล่าวคือสารอินทรีย์ท�าให้มุมสัมผัสของฟิล์มผสมเพ่ิมขึ้นจากน้อยไปมากได้แก่	GPTMS	<	MTMS	<	
OTES	ขณะที่ความทนทานต่อการกัดกร่อนของของฟิล์มที่มีส่วนผสมของ	MTMS	<	GPTMS	<	OTES	นอกจากนี้	ทั้งนี้	GPTMS	
มคีวามทนทานต่อการกัดกร่อนสงูกว่า	MTMS	อาจเน่ืองมาจากโครงสร้างทางเคม	ีปรมิาณน�า้ท่ีเพ่ิมข้ึนมผีลต่อมมุสัมผัสและความ
ทนทานต่อการกัดกร่อน	โดยมมุสมัผสั	เพ่ิมขึน้เมือ่ปรมิาณน�า้ทีใ่ช้ระหว่าง	TEOS	ต่อ	น�า้	1:6	โดยโมล	ทีส่่วนผสมของ	TEOS:OTES	
ร้อยละ	80:20	(806TOT)	
	 ฟิล์มสูตร	806TOT	เหมาะสมในการใช้เคลือบผิวอะลูมิเนียมอัลลอย	เพราะมีอัตราการกัดกร่อนต�่าท่ีสุด	เท่ากับ	0.782x10-3	

มลิลเิมตรต่อปี	ซึง่หมายความว่าฟิล์ม	806TOT	มคีวามสามารถทนทานต่อการกัดกร่อนสงูภายใต้สภาวะท่ีมคีลอไรด์ไอออนและ
สงูกว่าอะลมูเินยีมอลัลอยทีไ่ม่เคลอืบผวิถึง	50	เท่า	ดงันัน้ฟิล์มเคลือบผวิอะลมูเินียมสูตรน้ีสามารถประยุกต์ใช้เคลือบผวิอะลมูเินียม
อัลลอยและใช้งานในอุตสาหกรรมทางทะเล	เช่น	โครงสร้างเรือ	เป็นต้น
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บทคัดย่อ
	 งานวิจยัน้ีเป็นการศึกษาผลของสารท่ีใช้ในการสกัดต่อปรมิาณไนโตรซามนีท่ีเคลือ่นย้ายออกมาจากถุงมอืยางมาสมัผสัผูส้วม
หรือปนเปื้อนลงในอาหารที่ถูกสัมผัส	โดยการวิเคราะห์ไนโตรซามีน	12	ชนิด	คือ	NDMA,	NDEA,	NDPA,	NDiBA,	NDBA,	NPIP,	
NPYR,	NMOR,	NEPhA,	NMPhA,	NDiNA,	และ	NDBzA	ในถุงมือยางทางการแพทย์หรือถุงมือยางส�าหรับงานบ้านทั่วไปทั้งที่
ผลติจากยางธรรมชาตหิรอืยางสงัเคราะห์ไนไตร์ลเพ่ือใช้ในงานด้านอาหาร	โดยการสกัดด้วยสารละลายน�า้ลายเทยีม	เหงือ่เทียม	
และสารตวัแทนอาหารทีม่สีมบตัเิป็นกรดและอลักอฮอล์	โดยใช้เทคนิค	GC-TEA	ผลการศกึษาพบว่าเมือ่ใช้สารสกัดต่างชนิดกัน	
ปรมิาณไนโตรซามนีท่ีเคลือ่นย้ายออกจากถุงมอืมปีรมิาณต่างกัน	ซึง่ส่งผลถึงการพิจารณาว่าถุงมอืยางมปีรมิาณไนโตซามนีเป็น
ไปตามเกณฑ์ก�าหนดด้านความปลอดภัยของสหภาพยุโรปหรือไม่	และเมื่อสกัดถุงมือในสภาวะจ�าลองท่ีคาดว่าไนโตรซามีนจะ
เคลื่อนย้ายออกมาได้มากที่สุดพบว่ามีความเสี่ยงต่อการปนเปื้อนของไนโตรซามีนลงในอาหาร	ในขณะท่ีผู้สวมถุงมือก็มีโอกาส
ได้รับไนโตรซามีนเข้าสู่ร่างกายในปริมาณที่อาจเป็นอันตราย	ดังน้ันการใช้ถุงมือยางในงานด้านอาหารควรเลือกใช้ถุงมือชนิดท่ี
ได้รับการทดสอบคุณภาพว่าปลอดภัยส�าหรับใช้งานด้านอาหารแล้วเท่านั้น

Abstract
	 Rubber	gloves	are	used	daily	in	various	applications	including	for	food	handling	purposes.	In	order	to	assess	
possible	exposure	of	the	wearers	to	N-nitrosamines	as	well	as	possible	release	of	N-nitrosamines	to	foods	being	
contacted	to	these	gloves,	effects	of	extraction	media	are	investigated.	Artificial	saliva,	artificial	sweats,	and	some	
food	simulants	are	used	for	the	extractions	and	twelve	N-nitrosamines	including	NDMA,	NDEA,	NDPA,	NDiBA,	NDBA,	
NPIP,	NPYR,	NMOR,	NEPhA,	NMPhA,	NDiNA,	and	NDBzA	are	analysed	using	GC-TEA.	By	using	different	extraction	
media,	the	levels	of	the	released	N-nitrosamines	and	N-nitrosatable	substances	are	different	leading	to	the	differences	
in	the	judgement	for	the	EU	Directive	compliance.	By	comparing	with	data	of	daily	intake	of	N-nitrosamines	from	
foods,	the	intake	of	N-nitrosamines	migrated	from	gloves	used	for	food	handling	under	the	most	unfavourable	
circumstances	could	lead	to	an	exceeding	of	dietary	intake.	It	is	suggested	that	only	rubber	gloves	certified	for	
selected	purpose	should	be	used	for	food	contact	application.

ค�าส�าคัญ:	ไนโตรซามีน	ถุงมือยาง	ยางสัมผัสอาหาร	
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ไนโตรซามีนในถุงมือยางที่ใช้ในงานด้านอาหาร
Nitrosamines in rubber gloves used for food contact applications
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1. บทน�า (Introduction)
	 ประเทศไทยเป็นแหล่งผลิตยางธรรมชาติและผลิตภัณฑ์ยางธรรมชาติท่ีส�าคัญ	มีผลิตภัณฑ์ยางท้ังท่ีส่งออกไปจ�าหน่ายต่าง
ประเทศและเพ่ือบรโิภคภายในประเทศหลายชนิด	เช่น	ถุงมอืยาง	ถุงยางอนามยั	จกุนมยาง	และของเล่นจากยางธรรมชาต	ิเป็นต้น	
ซึ่งกระบวนการผลิตในขั้นตอนการท�าให้ยางคงรูป	มีการใช้สารตัวเร่งปฏิกิริยาวัลคาไนซ์ท่ีเป็นสารประกอบท่ีมีหมู่เอมีนทุติยภูมิ
อยู่ในโครงสร้าง	เช่น	ซลัฟีนาไมด์	ไดไทโอคาร์บาเมต	และไทยูแรม	เป็นต้น	สารเหล่าน้ีสามารถท�าให้เกิดสารไนโตรซามนีปนเป้ือน
ในผลิตภณัฑ์ยางได้	ซึง่ไนโตรซามนีถูกจดัเป็นสารก่อมะเรง็	(Carcinogen)	โดย	International	Agency	for	Research	on	Cancer	
(IARC)	[1-3]	ในปัจจบุนันอกจากผลติภัณฑ์จะต้องมสีมบตัทิางกายภาพเป็นไปตามท่ีมาตรฐานก�าหนดแล้ว	ผู้บรโิภคยังให้ความ
ส�าคญัเรื่องความปลอดภยัในการใชง้าน	รวมถงึสารปนเป้ือนทีอ่าจเปน็อันตรายด้วย		หลายประเทศโดยเฉพาะสหภาพยโุรปได้มี
การออกกฎระเบียบ	เพ่ือเป็นการป้องกันอันตรายจากการปลดปล่อยไนโตรซามีนจากผลิตภัณฑ์ยางสู่ผู้บริโภค	โดยได้ก�าหนด
ระดบัของสารไนโตรซามนีไม่ให้เกิน	0.01	mg	ต่อยาง	1	kg	และสารทีส่ามารถเปลีย่นรปูเป็นไนโตรซามนีได้ไม่ให้เกิน	0.1	mg	ต่อ
ยาง	1	kg	โดยต้องวิเคราะห์ตามมาตรฐานท่ีก�าหนด	[4]	เช่น	EN	12868:2017	Child	use	and	care	articles	-	Methods	for	
determining	the	release	of	N-nitrosamine	and	N-nitrosatable	substances	from	elastomer	or	rubber	teats	and	soothers		
[5],	ISO	29941:	2010	Condoms-	Determination	of	nitrosamines	migrating	from	natural	rubber	latex	condoms	[6]		และ	
EN	71-12	:2013	Safety	of	toys	Part	12	:	N-nitrosamines	and	N-nitrosatable	substances	[7]		
	มาตรฐานวิธีวิเคราะห์ไนโตรซามนีในผลติภัณฑ์ยางทีใ่ช้ในปัจจบุนัยังไม่ครอบคลมุผลติภณัฑ์ยางท่ีสมัผสัอาหาร	เช่น	EN	12868	
เป็นมาตรฐานวิธีวิเคราะห์ไนโตรซามีนส�าหรับผลิตภัณฑ์จุกนมยาง	ในขั้นตอนการสกัดจะใช้น�้าลายเทียมเป็นตัวสกัดไนโตรซา
มีนที่อุณหภูมิ	40	°C	เป็นเวลา	24	ชั่วโมง	ส่วน	EN	71-12	เป็นมาตรฐานวิธีวิเคราะห์ไนโตรซามีนส�าหรับผลิตภัณฑ์ของเล่น	ใช้
น�้าลายเทียมเป็นตัวท�าละลายเช่นเดียวกันที่อุณหภูมิ	40°C	เป็นเวลา	1	ชั่วโมง	ทั้งสองผลิตภัณฑ์นี้มีลักษณะการใช้งานที่ต้องน�า
เข้าปาก	การสกัดด้วยน�้าลายเทียมและเวลาที่ใช้สกัดจึงน่าจะเหมาะสมกับผลิตภัณฑ์	อย่างไรก็ตาม	ผลิตภัณฑ์ยางอื่น	ๆ	มีการ
ใช้งานหลากหลาย	เช่น	ถุงมือยางทางการแพทย์	ถุงมือยางที่ใช้งานด้านอาหาร	ยางรัดของที่สัมผัสอาหาร	ปะเก็นยาง	สายพาน
ล�าเลียง		การวิเคราะห์ปริมาณไนโตรซามีนจึงควรปรับให้เหมาะสมกับการใช้งานของแต่ละผลิตภัณฑ์
	 การวจิยันีศ้กึษาผลของสารละลายท่ีใช้สกัดกบัปรมิาณไนโตรซามนีทีเ่คลือ่นท่ีออกมาได้จากถุงมอืยางทีใ่ช้ในงานด้านอาหาร	
ด้วยสารตวัแทนอาหาร	(Food	simulant)	เช่น	อลักอฮอล์	และ	กรดอะซติกิ	รวมท้ังการสกัดด้วยเหงือ่เทยีมทัง้เหงือ่ชนิดท่ีเป็นกรด
และเหง่ือทีเ่ป็นด่างเพ่ือประเมนิความเสีย่งต่อการได้รบัไนโตรซามนีจากการน�าถุงมอืยางทางการแพทย์และถุงมอืยางทีใ่ช้ในงาน
บ้านมาใช้ในงานด้านอาหาร

2. วิธีการวิจัย (Experimental methods)
 2.1 ถุงมือตัวอย่าง สารเคมี และอุปกรณ์
	 	 2.1.1	 ถุงมือตัวอย่าง
	 	 	 	 ถุงมือยางจ�านวน	4	ตัวอย่าง	ประกอบด้วย	ถุงมือยางส�าหรับตรวจโรค	(Rubber	examination	glove)	ชนิดไม่มี
แป้ง	(Powder-free)	ท�าจากยางธรรมชาต	ิจ�านวน	1	ตวัอย่าง	(NR1)	ถุงมอืชนิดหนาแบบผวิด้านในไม่บเุส้นใย	(Non-flock	lining)	
ใช้ส�าหรบังานบ้านทัว่ไป	จ�านวน	1	ตวัอย่าง	(NR2)	และถุงมอืยางส�าหรบัตรวจโรคท�าจากยางสงัเคราะห์ไนไตร์ล	จ�านวน	2	ตวัอย่าง	
(NT1	และ	NT2)	รายละเอียดและรหัสตัวอย่างดังแสดงในตารางที่	1

ตารางที่	1	รายละเอียดและรหัสตัวอย่างถุงมือยาง

ตัวอย่างที่ รหัสตัวอย่าง ชนิด/วัสดุ น�้าหนักเฉลี่ยถุงมือต่อข้าง (g)

1 NR1 ถุงมือยางส�าหรับตรวจโรค/ยางธรรมชาติ 5.1

2 NR2 ถุงมือยางส�าหรับใช้ในงานบ้าน/ยางธรรมชาติ 36.4

3 NT1 ถุงมือยางส�าหรับตรวจโรค/ยางสังเคราะห์ไนไตร์ล 4.8

4 NT2 ถุงมือยางส�าหรับตรวจโรค/ยางสังเคราะห์ไนไตร์ล 2.8
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	 	 2.1.2	 สารมาตรฐานไนโตรซามีน	(N-nitrosamine	standards)
	 	 	 	 สารมาตรฐาน	เอ็น-ไนโตรซามีน	12	ชนิด	ได้แก่	N-nitrosodimethylamine	(NDMA,	CAS	No.	62-75-9),	
N-Nitrosodiethylamine	 (NDEA,	CAS	No.	55-18-5),	N-Nitrosodipropylamine	 (NDPA,	CAS	No.	621-64-7),	
N-Nitrosodiisobutylamine	(NDiBA,	CAS	No.	997-95-5),	N-Nitrosodibutylamine	(NDBA,	CAS	No.	924-16-3),	
N-Nitrosopiperidine	(NPIP,	CAS	No.	100-75-4),	N-Nitrosopyrrolidine	(NPYR,	CAS	No.	930-55-2),	N-Nitrosomorpholine	
(NMOR,	CAS	No.	59-89-2),	N-nitroso	N-ethyl	N-phenylamine	(NEPhA,	CAS	No.	612-64-6),	N-nitroso	N-methyl	
N-phenylamine	(NMPhA,	CAS	No.	614-00-6),	N-nitoso-N,N-di(3,5,5-trimethylhexyl)amine	(NDiNA,	CAS	No.	1207995-
62-7)	และ	N-Nitrosodibenzylamine	(NDBzA,	CAS	No.	533-53-8)		ใช้เป็นสารตัง้ต้นเพ่ือสร้างกราฟของสารละลายมาตรฐาน
โดยเตรียมเป็นสารละลายมาตรฐานผสม	(Mixed	nitrosamine	standard	solution)	ในเอธานอลความเข้มข้นช่วง	2	ng/ml	ถึง	
500	ng/ml	และใช้N-Nitrosodiisopropylamine	(NDiPA,	CAS	No.	601-77-4)	เป็นสารมาตรฐานภายใน	(Internal	standard)	
โดยก�าหนดมีความเข้มข้นของ	NDiPA	เท่ากับ	100	ng/ml	ในสารละลายมาตรฐานผสม
	 	 2.1.3	 สารละลายที่ใช้สกัดไนโตรซามีน	(Extraction	media)
	 	 	 	 สารที่ใช้สกัดไนโตรซามีนจากตัวอย่างถุงมือ	คือ	(1)	สารละลายน�้าลายเทียม	(Artificial	saliva)	เตรียมโดยใช้วิธี
ตามมาตรฐาน	EN	12868:2017	[5]	(2)	สารละลายเหงื่อเทียม	(Artificial	sweats)	ทั้งชนิดเหงื่อกรดและเหงื่อด่าง	เตรียมโดยใช้
วิธีตามมาตรฐาน	ISO	105-E04:2013	[8]	(3)	สารละลายเอธานอลความเข้มข้นร้อยละ	10	และ	(4)	สารละลายกรดอะซติกิความ
เข้มข้นร้อยละ	3
	 	 2.1.4	 ชุดกรอง	Solid	phase	extraction	(SPE	Cartridge)	
	 	 	 	 ชุดกรองส�าเร็จรูปแบบใช้ครั้งเดียว	คือ	HyperSep	SLE	pH	9	และ	HyperSep	SLE	pH	7	จาก	Thermo-Scientific	
ใช้ส�าหรับท�าความสะอาดสารที่สกัดได้จากถุงมือยางก่อนการฉีดเข้าเครื่อง	GC-TEA
 2.2 การสกัดไนโตรซามีนจากถุงมือยาง
	 	 ตดัชิน้ถุงมอืยางบรเิวณฝ่ามอืและหลงัมอืเป็นชิน้เลก็	ๆ	ขนาดประมาณ	2	cm	x	2	cm	ใช้ชิน้ทดสอบน้ี	5	g	จ�านวนตัวอย่าง
ละ	2	ชดุ	(Duplicate)	แล้วน�าไปสกัดด้วยสารละลายต่าง	ๆ 	(2.1.3)	เป็นเวลา	4	ชัว่โมงท่ีอณุหภมู	ิ40	oC	ตามวิธีใน	EN	12868:2017	
ยกเว้นขัน้ตอนการต้มก่อนการสกัด	เมือ่ครบเวลาให้น�าสารทีส่กัดได้มาท�าความสะอาดโดยการกรองผ่านชดุกรอง	SPE	แล้วท�าให้
สารสกดัเข้มข้นข้ึนโดยการระเหยบนอ่างควบคมุอณุหภมูจินเหลอืปรมิาตรประมาณ	5	ml	จากน้ันฉดีกลัว้ผนังภาชนะใส่สารสกัด
ด้วยเอธานอลเข้มข้นปริมาตร	1	ml	แล้วท�าให้เข้มข้นขึ้นอีกด้วยการเป่าพ่นผิวหน้าสารสกัดด้วยแก๊สไนโตรเจนจนเหลือปริมาตร
สุดท้ายของสาร	1	ml	ก่อนถ่ายใส่ขวดแก้ว	(GC	vial)	ส�าหรับฉีดเข้าเครื่อง	GC	
 2.3 การวิเคราะห์สารไนโตรซามีน
	 	 วิเคราะห์ปริมาณไนโตรซามีนและสารท่ีเปลี่ยนรูปเป็นไนโตรซามีนได้	12	ชนิด	ท่ีได้ในสารท่ีสกัดได้จากถุงมือยาง	(2.2)	
ด้วยเทคนิคแก๊สโครมาโทกราฟีต่อพ่วงด้วยเครือ่งตรวจวัดพลงังานความร้อน	(Gas	Chromatography-Thermal	Energy	Analyser,	
GC-TEA)	หน่วย	ไมโครกรัมต่อน�้าหนักตัวอย่าง	1	กิโลกรัม	(µg/kg)	และตรวจซ�้าเชิงคุณภาพด้วยเทคนิคแก๊สโครมาโทกราฟีต่อ
พ่วงด้วยเครื่องตรวจวัดมวล	(Gas	Chromatography-Mass	Spectroscopy,	GC-MS/MS)
	 	 GC-TEA	ที่ใช้คือ	Gas	Chromatography	ยีห่้อ	Thermo-Scientific	รุ่น	Trace	1300	ต่อพ่วงกบั	TEA	ยีห่้อ	Ellutia	รุ่น	800	
ใช้คอลัมม์ชนิด	TR-FFAP	เส้นผ่านศูนย์กลางภายใน	0.32	µm	ความยาว	30	m	ความหนาของฟิลม์เคลือบ	0.25	µm	ส่วน	GC-
MS/MS	ที่ใช้คือ	Gas	Chromatography	ยี่ห้อ	Thermo-Scientific	รุ่น	Trace	1300	ต่อพ่วงกับ	Thermo-Scientific	TSQ	8000	
Evo	Triple	Quadrupole	Mass	Spectrometer	ใช้คอลัมม์ชนิด	TG-WAXMS	เส้นผ่านศูนย์กลางภายใน	0.32	µm	ความยาว	30	
m	ความหนาของฟิลม์เคลือบ	0.5	µm
 2.4 การรายงานผล
		 	 การรายงานปรมิาณไนโตรซามนีและสารท่ีเปลีย่นรปูเป็นไนโตรซามนีได้	ใช้วิธีค�านวณตามวิธีในมาตรฐาน	EN	12868:2017	
Annex	C	เป็นการรายงานค่าเฉลีย่จากการท�าซ�า้	(2.2)	โดยการพิจารณาผลต่างของการท�าซ�า้ว่ามค่ีาน้อยกว่า	repeatability	limit	
(r)	ของการทดสอบหรือไม่	หากผลต่างมีค่าน้อยกว่าค่า	(r)	จึงจะรายงานค่าเฉลี่ยน้ัน	แต่หากผลต่างมีค่ามากกว่าค่า	(r)	ต้อง
ท�าการทดสอบชุดนั้นใหม่
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3. ผลและวิจารณ์ (Results and discussion)
 3.1 ปริมาณไนโตรซามีนและสารที่สามารถเปลี่ยนรูปเป็นไนโตรซามีนได้จากถุงมือยาง
	 	 ผลของปริมาณสารเอ็น-ไนโตรซามีนและสารที่สามารถเปล่ียนรูปเป็นไนโตรซามีนได้ท่ีเคล่ือนย้ายจากถุงมือยางออกมา
ในสารละลายต่าง	ๆ	เมื่อถูกสกัดที่อุณหภูมิ	40	OC	เป็นเวลา	4	ชั่วโมง	วิเคราะห์ด้วย	GC-TEA	แสดงดังตารางที่	2	
จากตารางที่	2	พบว่า	มี	NDBA	และสารที่สามารถเปลี่ยนรูปเป็น	NDBA	ในทุกตัวอย่างถุงมือยางในปริมาณที่แตกต่างกันขึ้นอยู่
กับชนิดของสารละลายที่ใช้สกัด	พบ	NDMA	และ	NDEA	ในสารละลายเหงื่อเทียมชนิดด่างที่ได้จากการสกัดตัวอย่างถุงมือ	NT1	
และ	NR1	นอกจากนี้ยังพบ	NMOR	ในสารละลายน�้าลายเทียมที่ได้จากการสกัดตัวอย่างถุงมือ	NT2	และไม่พบว่ามีเอ็น-ไนโตร
ซามีนชนิดอื่น	ๆ 	ที่เป็นเป้าหมายในการวิเคราะห์	คือ	NDPA,	NDiBA,	NPIP,	NPYR,	NEPhA,	NMPhA,	NDiNA	และ	NDBzA	ใน
สารละลายที่สกัดจากถุงมือยางทั้ง	4	ตัวอย่าง

ตารางที่	2	ปริมาณสารเอ็น-ไนโตรซามีนและสารที่สามารถเปลี่ยนรูปเป็นไนโตรซามีนได้ที่เคลื่อนย้ายจากถุงมือยางออกมาในสารละลายต่าง	ๆ	เมื่อ
ถูกสกัดที่อุณหภูมิ	40	OC	เป็นเวลา	4	ชั่วโมง

Sample
N-nitrosamine

Amount released, µg/kg

Extraction medium

Saliva1 Alk- sweat2 Ac-sweat3 10% Ethanol 3% Acetic acid

NT1

Total N-nitrosamines 2.3 11.2 325 2.8 3.8

							-	NDBA 2.3 11.2 7.4 2.8 3.8

							-	NDMA ตรวจไม่พบ ตรวจไม่พบ 4.0 ตรวจไม่พบ ตรวจไม่พบ

							-	NDEA ตรวจไม่พบ ตรวจไม่พบ 314 ตรวจไม่พบ ตรวจไม่พบ

Tota l  N-n i t rosa tab le 
substances

13.6 1.0 12.6 3.4 0.4

							-	NDBA 13.6 1.0 12.6 3.4 0.4

NT2

Total N-nitrosamines 12.3 16.8 12.7 9.2 6.1

							-	NDBA 5.1 16.8 12.7 9.2 6.1

							-	NMOR 7.2 ตรวจไม่พบ ตรวจไม่พบ ตรวจไม่พบ ตรวจไม่พบ

Total N-nitrosatable 
substances

59.0 1.6 77.4 2.4 0.3

							-	NDBA 59.0 1.6 77.4 2.4 0.3
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Sample
N-nitrosamine

Amount released, µg/kg
Extraction medium

Saliva1 Alk- sweat2 Ac-sweat3 10% Ethanol 3% Acetic acid

NR1

Total N-nitrosamines 20.7 41.0 266 40.9 24.3

							-	NDBA 20.7 41.0 30.1 40.9 24.3

							-	NDMA ตรวจไม่พบ ตรวจไม่พบ 9.3 ตรวจไม่พบ ตรวจไม่พบ

							-	NDEA ตรวจไม่พบ ตรวจไม่พบ 227 ตรวจไม่พบ ตรวจไม่พบ

Total N-nitrosatable 
substances

3697 52.2 164 55.9 0

							-	NDBA 3697 52.2 164 55.9 ตรวจไม่พบ

NR2

Total N-nitrosamines 11.2 21.6 25.3 40.8 11.3

							-	NDBA 11.2 21.6 25.3 40.8 11.3

Total N-nitrosatable 
substances

25.0 0 5.7 0 2.6

							-	NDBA 25.0 ตรวจไม่พบ 5.7 ตรวจไม่พบ 2.6

1 น�้าลายเทียม,	2 เหงื่อเทียมชนิดด่าง,	3 เหงื่อเทียมชนิดกรด

	 จากผลการวิเคราะห์จึงเป็นไปได้ว่าไนโตรซามีนที่ตรวจพบคือ	NDBA,	NDEA,	NDMA	และ	NMOR	อาจมีแหล่งที่มาจาก
ปฏกิิรยิาระหว่าง	Nitrosating	agents	กับเอมนีทุตยิภูม	ิ(Secondary	amines)	ระหว่างกระบวนการวัลคาไนซ์เซชนัในกระบวนการ
ผลิตถุงมือยาง	ตัวอย่างสารกระตุ้นสารเร่งที่เป็นแหล่งของเอมีนทุติยภูมิแสดงในตารางที่	3	

ตารางที่	3	สารกระตุ้นสารเร่งที่นิยมใช้ในอุตสาหกรรมผลิตถุงมือยางกับชนิดของเอ็น-ไนโตรซามีนที่เกิดขึ้น	

Accelerator Secondary amine N-nitrosamine

TMTD,	TMTM,	ZDMC Dimethylamine NDMA

ZDEC,	TETD Diethylamine NDEA

ZDBC Dibutylamine NDBA

MBS Morpholine NMOR

 3.2 ผลของสารละลายที่ใช้สกัดต่อการปลดปล่อยไนโตรซามีนออกจากถุงมือ
	 	 ท�าการวิเคราะห์ผลของสารละลายที่ใช้สกัดต่อการปลดปล่อยไนโตรซามีนออกจากถุงมือจากปริมาณ	NDBA	และสารที่
สามารถเปลี่ยนรูปเป็น	NDBA	ได้	พบว่าที่อุณหภูมิการสกัด	40	oC	เป็นเวลา	4	ชั่วโมง	พลังหรือความสามารถในการปลดปล่อย
ไนโตรซามีนออกจากถุงมือยางเป็นไปตามแนวโน้มในรูปที่	1		กล่าวคือ	ส�าหรับถุงมือยางสังเคราะห์ไนไตรล์	(รูปที่	1-A)	สารสกัด
ที่มีความสามารถในการปลดปล่อย	NDBA	ออกมามากที่สุดคือ	เหงื่อเทียมชนิดด่าง	รองลงมาคือ	เหงื่อเทียมชนิดกรด	เอธานอล	
กรดอะซิติก	และ	น�้าลายเทียม	ตามล�าดับ	ในขณะที่ความสามารถในการปลดปล่อยสารที่สามารถเปลี่ยนรูปเป็น	NDBA	ได้	(รูป
ที่	1-B)	คือ	เหงื่อเทียมชนิดกรด	น�้าลายเทียม	เอธานอล	เหงื่อเทียมชนิดด่าง	และ	กรดอะซิติก	ตามล�าดับ
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รูปที่	1	ปริมาณ	NDBA	และสารที่สามารถเปลี่ยนรูปเป็น	NDBA	ได้จากการสกัดด้วยสารละลายชนิดต่าง	ๆ	ที่อุณหภูมิ	40	oC	เป็นเวลา	4	ชั่วโมง	(A)	
NDBA	และ	(B)	สารที่สามารถเปลี่ยนรูปเป็น	NDBA	ได้จากถุงมือยางสังเคราะห์ไนไตร์ล	;	(C)	NDBA	และ	(D)	สารที่สามารถเปลี่ยนรูปเป็น	NDBA	
ได้จากถุงมือยางธรรมชาติ

	 ส�าหรบัถุงมอืยางธรรมชาต	ิ(รปูที	่1-A)	สารสกัดทีม่คีวามสามารถในการปลดปล่อย	NDBA	ออกมามากทีส่ดุคอื	เอธานอล	เหงือ่เทยีม
ชนิดกรด	เหง่ือเทยีมชนิดด่าง	กรดอะซติกิ	และ	น�า้ลายเทียม	ตามล�าดบั	ในขณะทีค่วามสามารถในการปลดปล่อยสารท่ีสามารถเปลีย่น
รปูเป็น	NDBA	ได้	(รปูที	่1-B)	คอื	น�า้ลายเทยีม	เหงือ่เทียมชนดิกรด	เอธานอล	เหงือ่เทยีมชนิดด่าง	และ	กรดอะซติกิ	ตามล�าดบั	

 3.3 ปริมาณไนโตรซามีนกับความเป็นไปตามเกณฑ์ก�าหนด 
	 	 ปัจจบุนัมข้ีอก�าหนดบงัคบัทางกฎหมายฉบบัเดยีวทีจ่�ากัดปรมิาณไนโตรซามนีในผลติภัณฑ์ยาง	นัน่คอื	เกณฑ์ก�าหนดของ
สหภาพยุโรปเลขที	่93/11/EEC	(EU	Directive	93/11/EEC)	[4]	ซึง่ก�าหนดว่าในจกุนมยางและจกุกัดเล่นส�าหรบัเด็ก	(Bฺaby	teats	
and	baby	soothers)	ต้องพบเอน็-ไนโตรซามนีได้ไม่เกิน	0.01	mg	ต่อน�า้หนกัยาง	1	kg	(หรอื	10	µg/kg)	และไม่พบสารท่ีสามารถ
เปลี่ยนรูปเป็นไนโตรซามีนได้เกิน	0.1	mg	ต่อน�้าหนักยาง	1	kg	(หรือ	100	µg/kg)	ในขณะที่ความกังวลต่อปริมาณไนโตรซามีน
ในผลิตภัณฑ์ยางเพิ่มขึ้นประกอบกับข้อก�าหนดทางการค้าที่เข้มงวด	เกณฑ์ก�าหนดนี้จึงถูกน�าไปใช้กับผลิตภัณฑ์ยางอื่น	ๆ	ด้วย	
โดยได้อ้างองิการทดสอบตามมาตรฐาน	EN	12868	ทัง้นีส้ภาวะการทดสอบอาจเปล่ียนได้เพ่ือให้สอดคล้องกับการใช้งานผลิตภัณฑ์
นั้น	ๆ	เช่น	ปริมาณไนโตรซามีนในลูกโป่ง	ยอมรับผลการทดสอบท่ีใช้วิธีตามมาตรฐาน	EN	12868	ซึ่งสกัดตัวอย่างด้วยน�้าลาย
เทียม	ที่อุณหภูมิ	40	OC	แต่ให้ปรับสภาวะการสกัดจาก	24	ชั่วโมงเหลือ	1	ชั่วโมง	ส�าหรับงานวิจัยนี้ได้ใช้สภาวะการสกัดโดยใช้
น�้าลายเทียมเป็นสารสกัดควบคุม	และเปรียบเทียบกับการสกัดด้วยสารอื่นท่ีถุงมือยางส�าหรับงานด้านอาหารต้องสัมผัส	น่ันคือ
ถุงมือด้านในจะสัมผัสมือซึ่งเหงื่อของผู้สวมถุงมืออาจเป็นไปได้ท้ังเหงื่อชนิดกรดหรือด่าง	ส่วนภายนอกสัมผัสกับอาหารซึ่งงาน
วิจัยนี้ใช้สารตัวแทนอาหาร	(Food	simulant)	2	ชนิดคือ	สารละลายเอธานอลความเข้มข้นร้อยละ	10	แทนอาหารและเครื่องดื่ม
ที่มีอัลกอฮอล์เป็นส่วนประกอบ	และใช้สารละลายกรดอะซิติกความเข้มข้นร้อยละ	3	แทนอาหารที่มีความเป็นกรด	โดยท�าการ
สกัดที่อุณหภูมิใกล้เคียงกับอุณหภูมิของร่างกาย	และใช้เวลาสกัด	4	ชั่วโมงซึ่งเป็นประมาณการระยะเวลาสูงสุดที่ผู้ใช้ทั่วไปหรือ
ในอุตสาหกรรมอาหารใช้เมื่อสวมถุงมือท�างาน
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	 จากข้อมลูในตารางที	่2	และใช้เกณฑ์ก�าหนดตาม	EU	Directive	93/11/EEC	สามารถประเมนิความเป็นไปตามเกณฑ์ก�าหนด
ของถุงมือยางทั้ง	4	ตัวอย่างว่ามีปริมาณไนโตรซามีนและสารที่สามารถเปลี่ยนรูปเป็นไนโตรซามีนได้	ผ่านเกณฑ์ก�าหนดหรือไม่
เมื่อใช้สารสกัดต่างชนิดกัน	ผลการประเมินแสดงในตารางที่	4

ตารางที	่4	ปรมิาณไนโตรซามนีและสารทีส่ามารถเปลีย่นรปูเป็นไนโตรซามนีได้ท่ีเคลือ่นท่ีจากถุงมอืยางโดยสกัดด้วยสารสกัดต่างชนิดและการประเมิน
ความเป็นไปตามเกณฑ์ก�าหนดของสหภาพยุโรป	EU	Directive	93/11/EEC

Sample
N-nitrosamine

Amount released, µg/kg

Extraction medium

Saliva Alk- sweat Ac-sweat 10% Ethanol 3% Acetic acid

NT1

Total	N-nitrosamines	 2.3 11.2 325 2.8 3.8

Compliance to EU Directive ผ่าน ไม่ผ่าน ไม่ผ่าน ผ่าน ผ่าน

Total	N-nitrosatable	substances 13.6 1.0 12.6 3.4 0.4

Compliance to EU Directive ผ่าน ผ่าน ผ่าน ผ่าน ผ่าน

NT2

Total	N-nitrosamines 12.3 16.8 12.7 9.2 6.1

Compliance to EU Directive ไม่ผ่าน ไม่ผ่าน ไม่ผ่าน ผ่าน ผ่าน

Total	N-nitrosatable	substances 59.0 1.6 77.4 2.4 0.3

Compliance to EU Directive ไม่ผ่าน ผ่าน ไม่ผ่าน ผ่าน ผ่าน

NR1

Total	N-nitrosamines 20.7 41.0 266 40.9 24.3

Compliance to EU Directive ไม่ผ่าน ไม่ผ่าน ไม่ผ่าน ไม่ผ่าน ไม่ผ่าน

Total	N-nitrosatable	substances 3697 52.2 164 55.9 0

Compliance to EU Directive ไม่ผ่าน ไม่ผ่าน ไม่ผ่าน ไม่ผ่าน ผ่าน

NR2

Total	N-nitrosamines 11.2 21.6 25.3 40.8 11.3

Compliance to EU Directive ไม่ผ่าน ไม่ผ่าน ไม่ผ่าน ไม่ผ่าน ไม่ผ่าน

Total	N-nitrosatable	substances 25.0 0 5.7 0 2.6

Compliance to EU Directive ไม่ผ่าน ผ่าน ผ่าน ผ่าน ผ่าน

	 จากตารางจะเหน็ว่าเมือ่ใช้สารละลายท่ีสกดัเพ่ือท�าให้ไนโตรซามนีเคลือ่นย้ายออกมาจากถุงมอืต่างกันจะส่งผลถึงการตดัสนิ
ความเป็นไปตามเกณฑ์ก�าหนดด้านความปลอดภัยของสหภาพยุโรป	เช่น	ตวัอย่างถุงมอืยางสงัเคราะห์ไนไตร์ล	NT1	จะมปีรมิาณ
ไนโตรซามีนและสารที่สามารถเปลี่ยนรูปเป็นไนโตรซามีนได้	ผ่านเกณฑ์ก�าหนดเมื่อสกัดด้วย	น�้าลายเทียม	เอธานอล	และกรด
อะซติิก	ขณะท่ีตวัอย่าง	NT2	จะผ่านเกณฑ์ก�าหนดเมือ่สกัดด้วย	เอธานอล	และกรดอะซติกิ	เท่าน้ัน	ส่วนตวัอย่างถุงมอืยางธรรมชาติ
ทั้ง	2	ตัวอย่าง	พบว่าหากน�าถุงมือยางมาใช้ผิดประเภท	โอกาสที่จะพบปริมาณไนโตรซามีนและสารที่สามารถเปลี่ยนรูปเป็นไน
โตรซามีนได้เกินเกณฑ์ก�าหนดในทุกสารละลายที่ใช้สกัด
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 3.4 ความเสี่ยงต่อการได้รับไนโตรซามีนเมื่อใช้ถุงมือยางในงานด้านอาหาร
	 	 การประเมนิความเสีย่งต่อการได้รบัไนโตรซามนีเมือ่ใช้ถุงมอืยางในงานด้านอาหาร	ส�าหรบังานวิจยัน้ีแบ่งความเส่ียงจาก
การทีผู้่สวมถุงมอืจะได้รบัไนโตรซามนีผ่านการสมัผสัทางผวิหนงัโดยมเีหงือ่เป็นสารชะไนโตรซามนีออกจากถุงมอื	และความเสีย่ง
ที่ผู้บริโภคอาหารจะได้รับจากการที่ถุงมือยางสัมผัสกับอาหารโดยตรงแล้วมีไนโตรซามีนหลุดออกมาปนเปื้อนกับอาหารนั้น
	 	 การประเมินความเสี่ยงจะใช้ข้อมูลปริมาณไนโตรซามีนที่คนบริโภคต่อวัน	(Dietary	intake)	จากสถาบันโภชนาการของ
เยอรมัน	(German	Nutrition	Society)		คือ	มีการบริโภคไนโตรซามีน	0.2	µg/วัน	(ประชากรหญิง)	และ	0.3	µg/วัน	(ประชากร
ชาย)		หากได้รับปริมาณเกินกว่านี้จะถือได้ว่ามีความเสี่ยง	[9]
	 	 เพ่ือการประเมินความเสี่ยง	จึงได้น�าข้อมูลปริมาณไนโตรซามีนในตารางท่ี	2	และข้อมูลน�้าหนักถุงมือในตารางที่	1	มา
ค�านวณเป็นปรมิาณไนโตรซามนีและสารท่ีสามารถเปลีย่นรปูเป็นไนโตรซามนีได้ต่อถุงมอื	1	ข้าง	ผลการค�านวณดังแสดงในตาราง
ที่	5	และก�าหนดว่าถุงมือยางถูกใช้งานเป็นเวลา	4	ชั่วโมงต่อเนื่องกันโดยผู้ใช้จะใส่ถุงมือ	1	คู่	และสมมุติว่าไนโตรซามีนทั้งหมด
จะเคลือ่นย้ายออกจากถุงมอื	โดยผูส้วมถุงมอืจะได้รบัไนโตรซามนีในปรมิาณครึง่หน่ึงของปรมิาณทัง้หมด	(ไนโตรซามนีและสาร
ที่สามารถเปลี่ยนรูปเป็นไนโตรซามีนได้)	ส่วนอีกครึ่งหนึ่งจะถูกชะไปปนเปื้อนกับอาหาร	
	 	 ตัวอย่างเช่นเมื่อใช้ถุงมือยางธรรมชาติ	NR1	ส�าหรับผู้ใช้ชายท่ีเหง่ือมีฤทธ์ิเป็นด่าง	จะมีโอกาสได้รับไนโตรซามีนรวมกัน
สงูสดุถึง	473	µg/วัน	(ถุงมอื	1	ข้างมไีนโตรซามนี	208	µg	และสารทีส่ามารถเปลีย่นรปูเป็นไนโตรซามนีได้	265	µg	เมือ่สวมถุงมอื
ท้ังสองข้างจะได้รับไนโตรซามีนผ่านการสัมผัสผิวเป็นคร่ึงหนึ่งของปริมาณไนโตรซามีนทั้งหมดจากถุงมือทั้งสองข้างรวมกัน)	
ส�าหรบัผูท่ี้เหง่ือมฤีทธ์ิเป็นกรดจะมโีอกาสได้รบัไนโตรซามนีรวมกันสงูสดุถึง	2182	µg/วนั	จงึถือว่าปรมิาณท่ีได้รบัสงูกว่าปรมิาณ
ไนโตรซามนีทีค่นบรโิภคต่อวันมากถึง	1577–7273	เท่า	ถือได้ว่ามคีวามเสีย่งสงูต่อการได้รบัไนโตรซามนีเกินปรมิาณทีย่อมรบัว่า
ไม่เป็นอันตราย	ส่วนความเสี่ยงต่อการได้รับไนโตรซามีนปนเปื้อนมากับอาหารโดยใช้ถุงมือยางธรรมชาติ	NR1	กับอาหารหรือ
เครื่องด่ืมประเภทอัลกอฮอล์และอาหารหรือผลไม้รสเปรี้ยวท่ีมีฤทธ์ิเป็นกรดคาดว่าจะน้อยว่าความเส่ียงท่ีผู้สวมถุงมือได้รับ	
เนื่องจากธรรมชาติการใช้ถุงมือในงานด้านอาหารนั้นส่วนใหญ่เป็นลักษณะจับแล้วปล่อย	(Dynamic	contact)	

ตารางที่	5	ปริมาณไนโตรซามีนและสารที่สามารถเปลี่ยนรูปเป็นไนโตรซามีนได้ต่อถุงมือ	1	ข้าง
  

Sample
N-nitrosamine

Amount released, µg/kg

Extraction medium

Saliva Alk- sweat Ac-sweat 10% Ethanol 3% Acetic acid

NT1
Total	N-nitrosamines	 11 53 1548 13 18

Total	N-nitrosatable	substances 65 5 60 16 2

NT2
Total	N-nitrosamines 448 612 462 335 222

Total	N-nitrosatable	substances 2148 58 2818 87 11

NR1
Total	N-nitrosamines 105 208 1350 208 123

Total	N-nitrosatable	substances 18766 265 832 284 -

NR2
Total	N-nitrosamines 408 786 921 1485 411

910 - 208 - 95

4. สรุป (Conclusion)
	 จากการศกึษาปรมิาณไนโตรซามนีและสารทีส่ามารถเปลีย่นรปูเป็นไนโตรซามนีได้ในถุงมอืยางทางการแพทย์และถุงมอืยาง
ส�าหรบังานบ้านท่ัวไปทีผ่ลติจากยางธรรมชาติ	จ�านวน		2	ตวัอย่าง	และถงุมอืยางทางการแพทย์ท่ีผลิตจากยางสังเคราะห์ไนไตร์ล	
จ�านวน		2	ตัวอย่าง	ในสภาวะการใช้งานด้านอาหาร	โดยท�าการสกัดที่อุณหภูมิ	40	oC	เป็นเวลา	4	ชั่วโมง	ด้วยสารสกัดต่างกัน	4	
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ชนิด	คือ	น�้าลายเทียม	เหงื่อเทียม	เอธานอล	10	%	และ	กรดอะซิติก	3	%	พบว่าถุงมือยางทั้ง		4	ตัวอย่าง	มีไนโตรซามีนและสาร
ทีส่ามารถเปลีย่นรปูเป็นไนโตรซามนีชนิด	NDBA	ในปรมิาณทีต่่างกันข้ึนอยู่กับสารทีใ่ช้สกัด	พบว่าม	ีNDMA,	NDEA,	และ	NMOR	
เล็กน้อยในถุงมอืบางตวัอย่าง	และไม่พบว่าม	ีNDPA,	NDiBA,	NPIP,	NPYR,	NEPhA,	NMPhA,	NDiNA,	NDBzA	ในตวัอย่างใด	ๆ
	 เมื่อเปรียบเทียบความสามารถในการเคลื่อนย้าย	NDBA	ออกจากถุงมือยางพบว่า	ในการสกัดถุงมือยางสังเคราะห์ไนไตร์ล	
สารที่มีความสามารถในการพา	NDBA	ออกมามากที่สุดตามล�าดับ	คือ	เหงื่อเทียมชนิดกรด	>	เหงื่อเทียมชนิดด่าง	>	เอธานอล	
>	กรดอะซติกิ	>	น�า้ลายเทยีม	ส่วนสารท่ีมคีวามสามารถในการพาสารทีส่ามารถเปลีย่นรปูเป็น	NDBA	ได้	พบว่า	เหงือ่เทียมชนิด
กรดมคีวามสามารถ	>	น�า้ลายเทยีม	>	เอธานอล	>	เหงือ่เทยีมชนดิด่าง	ส�าหรบัการสกดัถุงมอืยางธรรมชาต	ิสารท่ีมคีวามสามารถ
ในการพา	NDBA	ออกมามากท่ีสดุคอื	เอธานอล	>	เหงือ่เทียมชนดิกรด	≈	เหงือ่เทยีมชนดิด่าง		>	กรดอะซติกิ	>	น�า้ลายเทยีม	ส่วน
สารที่มีความสามารถในการพาสารที่สามารถเปลี่ยนรูปเป็นไนโตรซามีนชนิด	NDBA	ได้	พบว่า	น�้าลายเทียม	มีความสามารถ	>	
เหงือ่เทยีมชนิดกรด	>	เอธานอล	>	เหงือ่เทยีมชนิดด่าง	และการใช้สารสกัดท่ีแตกต่างกันนีส่้งผลถึงการประเมนิความเป็นไปตาม
เกณฑ์ก�าหนดด้านความปลอดภัยของสหภาพยุโรป	(EU	Directive	93/11/EEC)
	 จากการประเมินความเสี่ยงโดยใช้เกณฑ์ปริมาณไนโตรซามีนที่คนได้รับจากอาหารต่อวันของสถาบันโภชนาการเยอรมนี	พบ
ว่า	ถ้าใช้ถุงมือยางทางการแพทย์หรือถุงมือยางส�าหรับงานบ้านทั่วไปทั้งที่ผลิตจากยางธรรมชาติหรือยางสังเคราะห์ไนไตร์ลเพื่อ
ใช้ในงานด้านอาหาร	ผู้สวมถุงมือยางมีโอกาสได้รับไนโตรซามีนและสารท่ีสามารถเปล่ียนรูปเป็นไนโตรซามีนได้ในปริมาณเกิน
กว่าระดับปกต	ิดังนั้น	การใช้ถุงมือยางในงานด้านอาหารควรเลือกใช้ถุงมือชนิดท่ีได้รับการทดสอบคุณภาพว่าปลอดภัยส�าหรับ
ใช้งานด้านอาหารแล้วเท่านั้น
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บทคัดย่อ
	 การตกค้างของสารเมลามนีจากวสัดสุมัผสัอาหารสามารถปนเป้ือนในอาหารได้	สหภาพยุโรปจงึได้ออกกฎระเบยีบหมายเลข	
1282/2011	เพ่ือคุม้ครองสขุภาพของผูบ้รโิภค	ว่าด้วยเรือ่งเกณฑ์ก�าหนดของการไมเกรชนัของสารเมลามนีหรอื	Specific	migration	
limit	(SML)	ที่	2.5	มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม	ดังนั้น	งานวิจัยนี้ศึกษาการไมเกรชันของสารเมลามีนจากวัสดุสัมผัสอาหาร	ซึ่งเก็บจาก
ท้องตลาดของประเทศไทยใน	4	ภาคดังนี้	ภาคกลาง	ภาคตะวันออกเฉียงเหนือ	ภาคเหนือและภาคใต้	โดยใช้กรดอะซิติก	ความ
เข้มข้นร้อยละ	3	โดยน�้าหนักต่อปริมาตรและเทคนิคไฮเพอร์ฟอร์แมนลิควิดโครมาโทกราฟี	(HPLC)	ด้วยวิธีการสกัดด�าเนินการที่	
70	องศาเซลเซยีสเป็นเวลา	2	ชัว่โมง		การทดสอบปรมิาณเมลามนีในตวัอย่างเพ่ือประเมนิการรบัสมัผสัจากการบรโิภค	พบว่า	ค่า
เฉลี่ยปริมาณเมลามีนของวัสดุสัมผัสอาหารทุกชนิด	คือ	13.5	มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม	โดยผลการทดสอบได้น�ามาประเมินความ
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Abstract   
	 The	residuals	of	melamine	from	food	contact	materials	(FCMs)	can	contaminate	into	foods.	To	protect	consumer	
health,	the	European	Union	has	issued	Commission	Regulation	(EU)	No	1282/2011	about	specific	migration	limit	
(SML)	of	melamine	at	2.5	mg/kg.	Therefore,	this	research	was	to	study	the	migration	of	melamine	from	FCMs	which	
were	collected	from	local	markets	in	4	regions	including	Central,	Northeast,	North	and	South	by	using	3%	(w/v)	
acetic	acid	and	high	performance	-	liquid	chromatography	(HPLC).	The	extraction	method	was	performed	at	70	OC 
for	2	hours.	The	amounts	of	melamine	in	samples	were	tested	to	estimate	dietary	exposure.	The	average	of	melamine	
content	was	found	at	13.5	mg	kg-1	for	all	types	of	FCMs.		This	result	had	been	evaluated	for	the	exposure	assessment	
of	melamine	and	found	that	various	kinds	of	foods	such	as	rice,	fresh	milk,	beverage	and	water	have	high	risk	
depending	on	food	type,	age,	intake	and	food	packaging	used.	The	highest	risk	was	found	in	fresh	milk	for	aged	
0-3	years	and	drinking	water	for	aged	more	than	3	years	at	97.5	percentile	and	eater	only.	Therefore,	the	food	types	
with	high	consumption	may	have	been	concerned	high	risk	and	avoid	misuse	of	melamine	containers	in	order	to	
prevent	a	health	hazard.
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1. Introduction
	 Melamine	or	the	chemical	name	as	1,3,5-triazine-2,4,6-triamine	is	used	in	the	plastic	industry	to	produce	melamine	
wares	which	is	very	popular	due	to	its	beautiful	material,	light	weight,	durable	and	low	price.	The	melamine	wares	
are	produced	from	the	reaction	of	formaldehyde	and	melamine	resin.	Therefore,	the	release	of	formaldehyde	and	
melamine	is	important	to	consumer	health.	During	the	past	decade,	most	of	people	are	focused	on	the	harmfulness	
of	formaldehyde	[1-3].	However,	melamine	is	also	dangerous	when	reacts	with	cyanuric	acid	and	forms	melamine	
cyanurate	known	as	melamine-cyanuric	acid	adduct	or	melamine-cyanuric	acid	complex.	This	substance	is	an	
insoluble	crystal	which	can	clog	the	kidney	tube	and	cause	of	kidney	stones	and	bladder	cancer.	The	death	was	
reported	from	acute	renal	failure	[4-5].	The	World	Health	Organization	(WHO)	has	established	a	tolerable	daily	intake	
(TDI)	of	0.20		mg	kg-1	b.w.	(Body	weight)	day-1	[6].	The	United	States	and	European	Union	has	issued	the	TDIs	at	a	
higher	limits	of	0.63	mg	kg-1	b.w.	day-1	by	the	US	FDA	for	food	and	food	ingredients	and	0.50	mg	kg-1	b.w.	day-1	by	
the	EU	for	food	contact	materials	[7-8].	The	Commission	Regulation	(EU)	No	1282/2011	on	28	November	2011	was	
disclosed	with	lower	a	specific	migration	limit	(SML)	of	melamine	of	2.5	mg	kg-1	[9].The	melamine	contamination	in	
FCMs	may	receive	less	concern;	hence	to	solve	this	issue,	the	risk	assessment	of	melamine	could	contribute	significant	
level	for	consumer	protection	in	Thailand.	Nowadays,	Thailand	has	not	issued	the	regulation	of	melamine	migration	
in	the	FCMs,	until	2019	the	compulsory	standards	no.	TIS	2921-2562	has	been	issued	by	the	Thai	Industrial	Standards	
Institute	(TISI)in	safety	requirement	only	[10].	The	analytical	methods	are	also	a	crucial	step	to	provide	precise	
requirement	of	regulations	and	standards.	Due	to	small	and	polar	compound	of	melamine,	high	performance	liquid	
chromatography	(HPLC)	was	considered	suitable	for	melamine	determination	in	FCMs	and	foods	[11-14].	Many	
literatures	were	reported	the	developing	methods	of	melamine	measurement	by	using	various	techniques	i.e.	liquid	
chromatography	-	tandem	mass	spectrometry	(LC-MS/MS).	The	LC-MS/MS	could	provide	a	good	identification	and	
low	detection	limit.Recently,	the	European	Committee	for	Standardization	(CEN)	has	performed	interlaboratory	
validation	of	LC-MS/MS	method	for	melamine	and	cyanuric	acid	in	animal	feed	[15].	Either	FCMs	or	foods	have	been	
concerned	in	the	safety	of	melamine	[16-17].The	LC-MS/MS	was	useful	to	study	melamine	metabolites	e.g.	ammelide,	
ammeline	and	cyanuric	acid	[18].	Other	techniques	such	as	Fourier	transform	infrared	(FT-IR),	FT-Raman,	and	near-
infrared	(NIR)	spectroscopy	were	adopted	to	evaluate	the	melamine	contamination	in	gelatin	[19].	Although	there	
are	many	techniques	applied	to	determine	the	melamine	concentration,	the	HPLC	gains	more	advantages	such	as	
low	detection	level	and	matrix	effect.	Additionally	the	HPLC	technique	with	food	simulant	has	been	published	by	
British	Standards	Institution	according	to	standard	number:	DD	CEN/TS	13130-27:2005.	To	obtain	the	reliable	results,	
the	standard	method	was	used	to	evaluate	the	quantity	of	melamine	in	FCMs.	Since	the	food	safety	is	important	
issue	for	consumer	protection,	the	risk	assessment	is	one	tool	to	evaluate	the	harm	to	human	health	including	safety	
monitoring	and	standard	setup.	Normally,	the	researches	of	risk	assessment	were	focused	on	contamination	levels	
in	food.	Therefore,	the	risk	assessment	of	FCM	was	still	limited	and	ignored	in	the	points	of	source	of	food	contamination.	
Moreover,	the	distribution	of	melamine	was	found	in	hen	tissue	such	as	kidney,	breast	muscle,	liver	and	thigh	muscle.
The	melamine	aggregation	in	liver	and	kidney	tissues	exhibited	a	biotransformation	of	melamine	into	cyanuric	acid.	
Although	the	cyanuric	acid	was	eliminated	through	urine,	the	lower	eggshell	strength,	lower	corpuscular	hemoglobin	
and	higher	red	blood	cell	presented	with	intake	melamine	in	laying	hen	[20].In	dairy	cows,	melamine	levels	were	
also	found	in	milk	and	kidney	tissue	with	fed	melamine	[21].	Therefore,	the	dietary	intake	of	contaminated	food	may	
cause	the	health	effect.	The	aim	of	this	research	was	to	conduct	risk	assessment	of	melamine	in	foods	as	the	result	
of	FCM	migration.	It	is	assumed	that	free/residual	melamine	in	FCMs	was	fully	transferred	into	foods	and	drinks.	The	
melamine	exposure	was	estimated	and	the	percentage	of	risk	was	obtained	with	different	kinds	of	foods.

2. Experimental methods
 2.1 Samples and sampling sites
	 	 The	various	Samples	of	FCMs	were	collected	from	local	markets	in	4	regions	of	Thailand:	Central,	Northeastern,	
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Northern	and	Southern.	The	Central	regions	included	six	provinces	as	following:	Bangkok,	Pathum	Thani,	Nakhon	
Sawan,	Sing	Buri,	Saraburi	and	Lop	Buri	provinces,	while	the	four	provinces	of	Northeastern	were	Nong	Khai,	
Mukdahan,	Ubon	Ratchathani	and	Nakhon	Ratchasima.Chiang	Rai	and	Phitsanulok		represented	Northern	and	a	
province	represented	Southern	was	Songkhla.	The	different	types	of	FCMs	were	analyzed.	They	were	dish,	bowl,	
cup,	spoon	and	ladle	with	different	shape,	size	and	color	as	shown	in	Figure	1.	The	89	of	FCM	samples	were	collected	
during	January	2013	to	September	2019.

Figure	1.	A	number	of	samples	sampling	from	local	markets	in	Thailand

 2.2 Reagents and chemicals
		 	 All	solvents	and	chemicals	were	purchased	from	Merck	with	analytical	grade	i.e.glacial	acetic	acid,	sodium	
dihydrogen	phosphate	monohydrate,	sodium	hydroxide.	Except	for	acetonitrile	was	supplied	by	Merck	with	liquid	
chromatography	grade.	Ultrapure	deionized	water	with	the	quality	of	18.2	MΩ•cm	was	applied	as	dilution	and	solvent	
preparation.	Standard	solution	was	prepared	from	melamine,	purity	>	99	%.
 2.3 Instruments and materials
	 	 All	experiments	were	performed	by	using	high	performance	liquid	chromatograph	(HPLC)	with	an	automatic	
injector	and	photodiode	array	detector	(PDA).	The	chromatographic	device	was	Alliance	e2695	and	2998	detector	
(Waters	Corporation,	Massachusetts,	United	States).The	stainless	steel	column	was	Spherisorb	NH2	(250	mm	x	4.6	
mm	i.d.)	with	a	Spherisorb	NH2	guard	column	(10	mm	x	4.6	mm	i.d.)	and	all	packings	were	5	µm	particle	size.The	
extract	condition	was	operated	by	thermostatically	controlled	oven	(Binder	Inc.,	Tuttlingen,	Germany)	after	food	
simulant	was	pretreated	in	water	bath	(GFL	Gesellschaft	für	Labortechnik	mbH,	Burgwedel,	Germany).	Balance	
(Mettler-Toledo	LLC,	Columbus,	Ohio,	United	States)	and	micropipette	(Rainin,	Mettler-Toledo	LLC)	were	utilized	for	
standard	and	sample	preparation	including	syringe	filters	PTFE	(Agilent	Technologies	Inc.,	Santa	Clara,	California,	
United	States).	A	pH-meter	(Orion,	Thermo	Scientific,	Mansfield,	Texas,	United	States)was	applied	to	control	the	pH	
range	of	mobile	phase.	All	glasswares	were	class	A	in	Pyrex	brand	(Tewksbury,	Massachusetts,	United	States).		
 2.4 Sample preparation
	 	 The	test	specimens	were	prepared	as	described	in	EN	13130-1.	In	summary,	the	sample	was	cleaned	with	
water;	otherwise,	the	article	was	wiped	with	a	lint-free	cloth	or	brushed	with	a	soft	brush	to	remove	dust.		The	3%	(w	
v-1)	acetic	acid	was	used	as	food	simulant	and	then	the	sample	was	warmed	to	70	OC	using	water	bath.Then,	the	
test	sample	was	filled	with	enough	volume	of	3%	(w	v-1)	acetic	acid	at	70	OC	and	placed	in	the	oven	for	2	hours.	The	
volume	of	food	simulant	was	filled	the	full	capacity	of	test	article	which	was	below	0.5	cm	of	the	top.	For	ladle	and	
spoon,	the	samples	were	immersed	in	the	warmed	food	simulant	at	70	OC	for	2	hours	with	the	surface	area	ratio	of	
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100	cm2	to	food	simulant	1	dm3.	In	case	of	repeat	used	article,	the	experiment	was	performed	three	times	with	the	
food	simulant	and	kept	the	third	time	for	analysis.

 2.5 HPLC measurements
	 	 The	measurement	was	a	modified	and	validated	method	of	DD	CEN/TS	13130-27:2005.	This	HPLC	was	
equipped	with	the	Spherisorb	NH2	and	guard	column	which	temperature	was	set	at	25	

OC.	The	mobile	phase	was	
performed	with	acetonitrile	and	5	mM	phosphate	buffer	at	pH	6.5	(75:	25).	The	isocratic	elution	was	run	at	a	flow	rate	
of	1	mL	min-1.	The	injection	volume	was	20	µL.	The	photodiode	array	detector	was	set	at	230	nm.	

 2.6 Method performances
	 	 The	validation	parameters	were	investigated	such	as	linearity,	range,	relative	standard	deviation	(RSD)	and	
recovery	at	3	concentration	levels.	Their	details	were	published	in	the	Department	of	Science	Service:	Bulletin	of	
Applied	Sciences	[22].	The	method	validation	was	complied	with	EUR	24105	EN:	2009.All	experiments	provided	
linearity	with	correlation	coefficient	(r)	of	greater	than	0.995.	The	excellent	accuracy	and	precision	were	obtained	in	
range	of	%recovery	of	83.1	to	107.9	and	%RSD	of	less	than	10,	respectively.	The	limit	of	detection	(LOD)	and	limit	
of	quantitation	(LOQ)	were	0.20	and	0.50	mg	kg-1,	respectively.	To	accomplish	the	reliable	results,	the	FAPAS	sample	
was	performed	by	PT	program:	Aqueous	acetic	acid	3%	(w/v)	test	materials.	Furthermore	the	LC-MS/MS	technique	
was	compared	for	the	melamine	measurement	and	provided	non-significant	differences	at	p	>	0.05,	two	tailed	t-test.

 2.7 Internal quality controls
	 	 All	samples	were	performed	with	triplicate	and	the	relative	standard	deviation	was	also	obtained	in	acceptable	
range	as	calculating	by	the	Horwitz	Equation.The	spiked	samples	were	also	performed	per	10	samples	and	recoveries	
were	calculated.The	recovery	acceptance	ranged	from	80-110%	(EUR	24105	EN	-	1st	ed.	2009).	The	standard	
check	was	injected	at	least	per	10	samples	to	check	the	performance	of	HPLC	instrument.

 2.8 Statistical analysis
	 	 All	statistical	calculations	for	these	experiments	were	completed	by	using	Microsoft	excel	version	2010.

 2.9 Types of plastic
	 	 Analysis	of	plastic	types	was	carried	out	by	using	Fourier	transform	infrared	spectroscopy	(FT-IR)	with	Tensor	
27	model	by	Bruker	Biospin	AG,	Thailand.	The	sample	was	scratched	on	the	contact	side	by	silicon	carbide	sandpaper	
or	carborundum	paper	and	determined	at	wavelengths:	4,000	-	400	cm-1.	The	spectrum	of	sample	was	compared	
to	that	of	standard	and	interpreted	the	types	of	FCMs.	

3. Results and discussion
 3.1 Migration from FCMs
	 	 The	migration	of	melamine	wares	were	performed	with	various	kinds	of	food	contact	materials	such	as	dishes,	
bowls,	cups,	ladles,	spoons,	tray	and	water	cup.	The	total	of	FCMs	were	89	samples	from	12	provinces	and	kept	
during	the	period	of	January	2013	to	September	2019	which	some	provinces	have	limited	sample	availability	due	
to	the	sampling	with	different	shape,	size,	and	color.	The	details	of	sampling	sites	and	melamine	migrations	were	
shown	in	Table	1.All	samples	were	manufactured	in	Thailand	and	imported	from	other	countries,	for	examples,	China,	
Vietnam	and	non-identification.
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Table	1.	Survey	of	melamine	migration	using	food	simulant	(3%	(w	v-1)	acetic	acid)

Regions Provinces Sample sizes
Average of Melamine Migration 
(mg kg-1 food simulant ± SD)

Melamine Migration (mg kg-1 food 
simulant)

Max. Min.

Central Bangkok 39 4.98	±	5.06 15.3 not	detected

Pathum	Thani 1 26.9	±	6.27	 - -

Nakhon	Sawan 9 12.9	±	9.23 23.4 not	detected

Sing	Buri	 2 136.1±138.5 266.0 6.10

Saraburi 2 235.2	±	92.9 455.8 14.5

Lop	Buri 1 8.80	±	2.62 - -

Northeastern Nong	Khai	 9 10.1	±	3.32 13.8 3.20

Mukdahan	 10 8.51	±	12.1 31.2 not	detected

Ubon	Ratchathani	 4 18.8	±	7.55 18.8 not	detected

Nakhon	Ratchasima 5 2.60	±	1.37 4.30 1.00

Northern Chiang	Rai 3 10.0	±	6.01 16.6 4.80

Phitsanulok 1 not	detected - -

Southern Songkhla 3 2.57	±	2.56 5.50 0.80

Figure	2.	Sampling	proportion
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	 Figure	2	displayed	the	proportion	of	sampling	sites	which	was	related	to	regions.	The	predominant	migration	
came	from	the	central	area	which	was	found	the	highest	content	in	Saraburi	province	and	the	lowest	in	Bangkok.	
Most	samples	of	Bangkok	were	not	detected	from	34	of	39	samples	(87%).	In	the	Northeastern,	the	bowl	sampling	
from	Mukdahan	provided	highest	concentration	comparing	to	other	provinces	in	this	region.The	ladles	and	spoons	
had	provided	the	trend	of	the	higher	melamine	content	because	the	cut	edge	of	test	article	would	release	the	
contaminant	during	extraction	time.	Each	sample	was	varied	melamine	contents	with	large	SD	which	was	not	
depending	on	the	source	of	sampling	site	and	manufacturing.	Even	frontier	areas	which	had	high	volume	of	sample	
transfer	from	other	countries	were	not	significant	higher	amount	of	melamine	i.e.Ubon	Ratchathani	and	Chiang	Rai.
The	47	samples	out	of	89	were	complied	with	the	specific	migration	limit	of	2.5	mg	kg-1	as	stated	by	the	Commission	
Regulation	(EU)	No	1282/2011.	

	 	 Figure	3.	The	sample	ratio	with	manufacturing	materials	and	sources				

	 Figure	3	represented	the	manufacturing	of	materials	and	sources.		The	majority	of	samples	were	produced	by	
melamine-formaldehyde	(MF).	The	other	materials	were	urea-formaldehyde	(UF)	and	UF/MF.	The	UF/MF	was	
composed	of	two	materials:	urea-formaldehyde	and	coating	with	melamine-formaldehyde.Generally,	the	type	of	
melamine-formaldehyde	(MF)	was	applied	as	the	contact	area	to	food	due	to	safety	issue.	However,	the	plastic	type	
did	not	provide	the	relationship	with	migration	amount	of	melamine	as	shown	in	Figure	4.	The	ladles	provided	the	
highest	melamine	migration	as	previous	mentioned	in	the	range	of	266.0	to	455.8	mg	kg-1.

	 	 Figure	4.	Melamine	migrations	related	to	sample	types	and	materials		
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	 In	another	plastic	type:	UF	melamine	may	be	added	as	additive	to	make	the	material	properties	as	similar	to	MF;	
hence,	UF	types	were	also	detected	in	table	wares	at	16.6	mg	kg-1	food	simulant.	In	this	study,	the	average	of	
melamine	migration	was	13.5	mg	kg-1	food	simulant	for	all	sampling	regions	in	Thailand	since	the	non-detectable	
(ND)	and	non-quantifiable	(NQ)	results	of	all	samples	were	assumed	to	be	LOD/2		for	the	ND	and	NQ	proportion	at		
≤60%	[23].	

 3.2 Food contamination
	 	 This	study	was	focused	on	the	effect	of	melamine	migration	from	FCMs;	therefore,	the	melamine	contamination	
in	food	was	assumed	to	be	100%.	This	assumption	was	the	worst	case	scenario	from	FCM	migration.		Thus,	the	
average	amount	of	melamine	was	13.5	mg	kg-1	in	food.	This	value	was	applied	to	calculate	dietary	exposure	for	all	
food	categories.

 3.3 Dietary intake and exposure
	 	 The	database	consumption	of	the	National	Bureau	of	Agricultural	Commodity	and	Food	Standards	[24]	was	
applied	to	estimate	risk	assessment	using	the	entire	data	of	consumption	gathered	during	2013-2015.	The	exposure	
assessment	was	calculated	with	the	equation:

Exp		=																																																																																	(1)
Conc	(mg	kg-1)	x	FC	(kg	person-1	day-1)

BW	(kg)

Where	Exp	is	dietary	exposure	(mg	kg-1	person-1	day-1);	Conc	is	amount	of	contamination	in	food	(mg	kg-1);		FC	is	
food	consumption	(kg	person-1	day-1)	and	BW	is	body	weight	(kg).
 3.4 Risk assessment
	 	 The	risk	assessment	was	performed	by	using	tolerable	daily	intake	(TDI):	0.20	mg	kg-1	b.w.	day-1	(6)	as	
following

%Risk	=																																	x	100																																																				(2)
Exposure

TDI 

The	criteria	of	risk	interpretation	were	considered	by:
	 %Risk	<	100	(or	exposure	<	TDI):	safety	for	consumption.				
	 %Risk	>	100	(or	exposure	>	TDI):	risk	for	consumption.				
	 The	food	categories	had	been	estimated	on	the	risk	assessment	(Table	2	and	3)	depending	on	the	database	
consumption.	The	estimation			based	on	two	groups:		age	of	0-3	years	and	more	than	3	years	old.		 	
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Table	2.	Food	categories	and	risk	estimation	for	age	of	0-3	years

Food 
categories

Details
Foods with 
highest risk

Foods with high risk
(%Risk > 100)

per capita eater only

Average
percentile at 

97.5
Average

percentile at 
97.5

Cereal	and	
product

-	 r ice,	 powder	 and	 product	
(steamed	white	rice,	brown	rice,	
sticky	rice,	rice	congee,	mush,		thai	
r ice	 noodle,	 yel low	 noodle,	
macaroni	and	vermicelli)
-	bakery	and	snack	(steamed	bun	
and	bread)

steamed	white	
rice

-
steamed	white	
r i c e , 	 r i c e	
congee,	mush

-

steamed	
white	rice,	
rice	congee,	

mush

Milk	and	
product

modified	milk,	milk	powder,	fresh	
mi lk , 	 sweet 	 f resh	 mi lk 	 and	
fermented	milk

fresh	milk -

modified	milk,	
milk	 powder,	
f r e s h 	 m i l k ,	
sweet 	 f resh	
milk

fresh	milk all	types

Ice	cream milk,	coconut
ice	cream	with	

milk
- - -

Drink	and	
beverage

soft	drink,	juice,	soy	milk,	green	
tea,	instant	coffee	and	energy	drink

soy	milk -
soft	drink,	
soy	milk	 soy	milk

juice,	soft	
drink,	
soy	milk

Seasoning
fish	sauce,	soy	sauce,	pickled	fish,	
ketchup

Ketchup - - - -

Regular	water drinking	water drinking	water
drinking	
water

drinking	water
drinking	
water

drinking	
water

Note:	The	“-“	displayed	none	high	risk	foods	or	%risk	<	100.
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Table	3.	Food	categories	and	risk	estimation	for	more	than	3	years	old

Food 
categories

Details
Foods with 
highest risk

Foods with high risk
(%Risk > 100)

per capita eater only

Average
percentile at 

97.5
Average

percentile at 
97.5

Cereal	and	
product

-	rice,	corn,	powder	and	product	
(steamed	white	rice,	brown	rice,	
sticky	rice,	rice	congee,	mush,	
Thai	rice	noodle,	yellow	noodle,	
macaroni,	spaghetti,	vermicelli,	
white	bread	and	whole	wheat	
bread)
-	bakery	and	snack	(steamed	
bun,	sweet	bun,	salted	egg	bun,	
donut,	cake,	éclair,	crepes	and	
deep-fried	dough	stick	)
-	 fast	 food	 (burger,	hot	dog,	
sandwich,	french-fry,	pizza	and	
mashed	potato)

steamed	white	
rice

steamed	
white	rice

steamed	white	
rice,	brown	rice,	
sticky	rice

steamed	
white	rice,	
brown	rice,	
sticky	rice,	
rice	congee,	
mush,	Thai	
rice	noodle

steamed	white	
rice,	brown	

rice,	sticky	rice,	
rice	congee,	
mush,	Thai	rice	
noodle,	yellow	

noodle,	
macaroni,	
spaghetti,	

crepes,	burger,	
pizza

Fish	and	
product

canned	food	(such	as	mackerel	
and	sardine),	canned	tuna	and	
canned	fish	with	chili

canned	food	
(mackerel	and	

sardine
- - - -

Milk	and	
product

fresh	milk,	 sweet	 fresh	milk,	
condensed	milk,	fermented	milk	
and	yogurt

fresh	milk -
resh	milk,	

fermented	milk

fresh	milk,	
fermented	

milk

fresh	milk,	
sweet	fresh	

milk,	fermented	
milk	and	yogurt

Ice	cream milk	and	coconut	ice	cream
coconut	ice	
cream

- - - -

Drink	and	
beverage

cocoa	3	in	1,	cereal	drink,	soft	
drink,	juice,	soy	milk,	green	tea,	
tea,	instant	coffee,	electrolyte	
drink	and	energy	drink

soft	drink	
(cola)

-

soy	milk,	soft	
drink,	green	
tea,	coffee,	

electrolyte	drink

-

soy	milk,	soft	
drink,	green	
tea,	coffee,	
electrolyte	
drink

Thai	dessert

-	deep	fried	banana,	fried	taro	
and	fried	potato
-	fruit	in	syrup	(such	as	banana,	
pumpkin,	taro	and	potato)

fried	potato - - - -

Seasoning
fish	sauce,	soy	sauce,	pickled	
fish,	ketchup,	chicken	sauce	and	
vinegar

pickled	fish - - - -
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Food 
categories

Details
Foods with 
highest risk

Foods with high risk
(%Risk > 100)

per capita eater only

Average
percentile at 

97.5
Average

percentile at 
97.5

Curry	paste
Da	Daeng	chili	paste	and	crispy	
catfish	chili	paste

Da	Daeng	
chili	paste

- - - -

Regular	
water

drinking	water drinking	water
drinking	
water

drinking	water
drinking	
water

drinking	water

Note:	The	“-“	displayed	none	high	risk	foods	or	%risk	<	100. 

	 For	aged	0-3	years,	there	were	the	limitation	of	food	types	for	consumption	and	among	the	all	categories	fresh	milk	
provided	the	highest	risk	at	97.5	percentile	for	eater	only.	Only	ice	cream	and	seasoning	were	safe	to	the	health	risk	in	
all	groups	of	populations.	Due	to	the	high	risk	of	drinking	water,	it	has	to	concern	with	contact	to	melamine	tableware	
especially	low	quality	of	FCMs.	Moreover	the	cereals,	milks,	drinks	and	beverages	were	provided	high	risk	for	more	than	
3	years	of	age	at	97.5	percentile	for	both	per	capita	and	eater	only.	
	 When	investigating	by	eater	only	for	0-3	years	old,	almost	all	of	foods	and	drinks	have	to	beware	to	release	melamine	
from	FCMs	due	to	their	sensitive	illness.	Furthermore,	there	are	limited	kinds	of	foods	and	drinks	including	the	large	
consumption	of	milks	and	waters	in	the	infants	aged	0-3	years;	the	FCMs	for	them	are	required	to	be	clean	and	safe.	In	
case	of	serious	situation	had	been	occurred	from	the	intentional	addition	of	melamine	into	milk	powder	[25]	which	would	
be	one	of	serious	issues	to	manage	and	control.	Normally,	FCMs	is	ignored	to	beware;	this	risk	would	reveal	a	health	
hazard	which	should	be	managed	and	avoided	in	the	usage	of	improper	FCMs.
	 The	highest	risk	of	each	food	category	was	plotted	as	shown	in	Figure	5	and	6.	Figure	5	showed	the	risk	assessment	
of	foods	and	drinks	in	each	category	and	the	higher	risk	was	obtained	by	using	average	and	percentile	at	97.5	consumption	
for	eater	only.	The	risk	percentages	of	whole	population	were	represented	in	Figure	6for	more	than	3	years	which	was	
separated	into	per	capita	and	eater	only.	All	foods	and	drinks	were	estimated	on	the	contact	use	of	melamine	FCMs.	
Therefore	the	more	contact	time	was	applied;	the	more	migration	of	melamine	was	detected	in	food.

	 Figure	5.	The	estimated	risk	of	foods	and	drinks	for	aged	0-3	years	from	the	assumption	of	melamine	contaminant	in	FCMs
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	 	 Figure	6.	The	risk	assessment	of	foods	and	drinks	for	aged	more	than	3	years	when	the	application	of	melamine	wares.		

	 Although	various	food	types	provided	relatively	high	risk,	generally	the	melamine	compound	represents	low	
toxicity.	When	it	presents	with	cyanuric	acid,	the	melamine	cyanurate	complex	will	form	and	give	highly	insoluble	
property.	The	urinary	tract	would	irritate	and	obstruct,	therefore,	kidney	function	has	degenerated	and	occurred	
renal	failure	[26].		Therefore,	the	awareness	is	required	by	manufacturer	and	consumer	for	health	care	protection.

4. Conclusion
	 The	highest	melamine	migration	of	455.8	mg	kg-1	was	found	in	ladle		sample	collected	from	Saraburi	province.
The	average	of	melamine	content	was	13.5	mg	kg-1	for	all	types	of	FCMs.	The	risk	assessment	was	found	relatively	
high	risk	in	various	kinds	of	food	due	to	large	amount	of	consumption.	For	aged	0-3	years,	the	highest	risk	was	found	
in	fresh	milk	at	97.5	percentile	and	eater	only,	while	ice	cream	and	seasoning	were	safe	for	consumption.For	more	
than	3	years	old,	the	regular	water	obtained	the	highest	risk	at	97.5	percentile	and	eater	only	as	well	as	cereals,	
milks,	drinks	and	beverages.	Therefore,	the	FCM	applications	are	required	to	beware	for	the	quality	selection	and	
manufacturer.The	low	quality	of	kitchenware	is	the	one	source	of	melamine	contamination	and	the	consumer	should	
follow	instruction	manual	strictly	for	the	use	of	FCMs.	The	food	types	with	high	consumption	have	been	concerned	
high	risk	and	avoid	the	food	contact	with	melamine	containers	in	order	to	prevent	a	health	hazard.
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บทคัดย่อ
	 งานวิจัยนี้มีวัตถุประสงค์เพ่ือตรวจสอบความใช้ได้ของวิธีทดสอบการแพร่กระจายของโลหะจากพลาสติกท่ีใช้เป็นวัสดุสัมผัส
อาหารในสารละลายกรดอะซีติกร้อยละ	3	โดยมวลต่อปริมาตรตามกฎระเบียบวัสดุสัมผัสอาหารประเภทพลาสติกของสหภาพ
ยุโรป		โดยวิเคราะห์ปริมาณโลหะ	9	ชนิดได้แก่	อะลูมิเนียม	(Al)	แบเรียม	(Ba)	โคบอลต์	(Co)	ทองแดง	(Cu)	เหล็ก	(Fe)	ลิเทียม	
(Li)	แมงกานีส	(Mn)	นิกเกิล	(Ni)	และ	สังกะสี	(Zn)	ด้วยเทคนิคอินดักทีฟลี	คอปเปิลพลาสมา-ออปติคอล	อิมิสชัน	สเปกโตรเมท
รี	(ICP-OES)	จากการศึกษาพบว่าช่วงความเป็นเส้นตรง	(Linear	range)	ของการทดสอบอะลูมิเนียม	แบเรียม	ทองแดง	เหล็ก	
ลิเทียม	แมงกานีส	และ	สังกะสี	เท่ากับ	0.0-1.0	มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม	ส�าหรับโคบอลต์และนิกเกิลมีช่วงความเป็นเส้นตรงการ
ทดสอบเท่ากับ	0-0.5	และ	0-0.1	มิลลิกรัมต่อกิโลกรัมตามล�าดับ		ค่าขีดจ�ากัดการตรวจหา	(LOD)	ของ	อะลูมิเนียม	แบเรียม	
โคบอลต์	ทองแดง	เหล็ก	ลิเทียม	แมงกานีส	นิกเกิล	และ	สังกะสี	เท่ากับ	0.027,	0.026,	0.014,	0.024,	0.025,	0.024,	0.035,	
0.004	และ	0.022	มิลลิกรัมต่อกิโลกรัมตามล�าดับ		ค่าขีดจ�ากัดการวัดเชิงปริมาณ	(LOQ)	ของอะลูมิเนียม	แบเรียม	ทองแดง	
เหลก็	ลเิทยีม	แมงกานีส	และ	สงักะส	ีเท่ากับ	0.05	มลิลกิรมัต่อกิโลกรมั	ส�าหรบัโคบอลต์และนิกเกิลมค่ีา	LOQ	เท่ากับ	0.02	และ	
0.01	มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม	ตามล�าดับ			มีความแม่น	(Accuracy)	และ	ความเที่ยง	(Precision)	ที่ระดับความเข้มข้น	LOQ	อยู่ใน
เกณฑ์การยอมรับโดยมีค่าร้อยละของปริมาณกลับคืน	(%	recovery)	และค่าร้อยละเบี่ยงเบนมาตรฐานสัมพัทธ์	(%	RSD)	ของ
โลหะทั้ง	9	ชนิดอยู่ในช่วงร้อยละ	97.0-103	และร้อยละ	1.57-7.73	ตามล�าดับ

Abstract
	 This	research	aimed	to	validate	test	method	for	specific	migration	of	metals	into	3%	(w/v)	acetic	acid	from	plastics	
intended	to	come	into	contact	with	food	according	to	EU	regulations	on	plastic	food	contact	materials.	The	test	
method	was	developed	using	inductively	coupled	plasma-optical	emission	spectrometry	(ICP-OES)	to	analyze	the	
quantity	of	nine	metals,	i.e.,	aluminium	(Al),	barium	(Ba),	cobalt	(Co),	copper	(Cu),	iron	(Fe),	lithium	(Li),	manganese	
(Mn),	nickel	(Ni),	and	zinc	(Zn)	The	results	showed	that	the	linear	ranges	of	Al,	Ba,	Cu,	Fe,	Li,	Mn,	and	Zn	were	0-1.0	
mg/kg	while	Co	and	Ni	were	0-0.5	mg/kg	and	0-0.1	mg/kg,	respectively.	The	limits	of	detection	(LOD)	of	Al,	Ba,	Co,	
Cu,	Fe,	Li,	Mn,	Ni,	and	Zn	were	0.027,	0.026,	0.014,	0.024,	0.025,	0.024,	0.035,	0.004	and	0.022	mg/kg,	respectively.	
The	limits	of	quantification	(LOQ)	of	Al,	Ba,	Cu,	Fe,	Li,	Mn,	and	Zn	were	0.05	mg/kg	while	Co	and	Ni	were	0.02	and	
0.01	mg/kg,	respectively.	The	accuracy	and	precision	at	LOQ	concentrations	were	acceptable	corresponding	with	
satisfactory	percentage	recovery	(%	recovery)	and	relative	standard	deviation	(%	RSD)	of	all	elements	in	ranges	of	
between	97.0-103%	and	1.57-7.73%,	respectively.
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Keywords:	Specific	migration,	Food	contact	materials	(FCM),		Commission	regulation		(EU)	No.10/2011,	Inductively	
	 	 	 				coupled	plasma-optical	emission	spectrophotometer	(ICP-OES)	
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1. บทน�า (Introduction)
	 บรรจุภัณฑ์อาหารมีบทบาทส�าคัญต่ออุตสาหกรรมผลิตอาหารแปรรูปและส่งออก	เน่ืองจากท�าหน้าท่ีป้องกันอาหารจากการ
ปนเปื้อนและเสื่อมสภาพอันเน่ืองมาจากสิ่งแวดล้อม	นอกจากนี้	การออกแบบบรรจุภัณฑ์ที่ดีสามารถดึงดูดความสนใจของผู้
บริโภคให้เลือกซื้อผลิตภัณฑ์อาหารนั้น	ๆ	ได้	บรรจุภัณฑ์จึงเป็นกลยุทธ์ที่ผู้ประกอบการสินค้ามักใช้สร้างความแตกต่างหรือเพิ่ม
คณุค่าให้กับสนิค้า	ปัจจบุนับรรจภัุณฑ์อาหารส�าเรจ็รปูส่วนใหญ่ท�ามาจากพลาสติก	เน่ืองจากสามารถปรบัแต่งสมบติัต่าง	ๆ 	ของ
พลาสตกิให้เหมาะสมกับการใช้งานได้ง่ายโดยการใส่สารเตมิแต่งต่าง	ๆ 	(Additives)	ท�าให้สามารถตอบสนองรปูแบบการใช้ชวิีต
ของผู้บริโภคในยุคนี้ที่เน้นความสะดวกสบายและรวดเร็ว	ดังจะเห็นได้จากการซื้ออาหารพร้อมรับประทาน	(Ready	to	eat)	ตาม
ร้านสะดวกซื้อต่าง	ๆ	ที่เพ่ิมมากข้ึน	ซึ่งผลิตภัณฑ์อาหารเหล่านี้ส่วนใหญ่บรรจุในกล่องพลาสติกแบบ	Take	away	box	รวมทั้ง
การใช้แก้วพลาสตกิส�าหรบัเครือ่งดืม่ประเภทต่าง	ๆ 	อย่างไรก็ตาม	เมือ่บรรจภุณัฑ์เหล่านีส้มัผสัอาหารจะเกิดการเคลือ่นย้ายของ
สารที่เป็นองค์ประกอบลงสู่อาหารซึ่งอาจส่งผลต่อความปลอดภัยของผู้บริโภคได้		ดังน้ัน	หน่วยงานภาครัฐท่ีเก่ียวข้องในแต่ละ
ประเทศจึงออกกฏระเบียบและก�าหนดปริมาณการแพร่กระจายของสารต่าง	ๆ	เพื่อคุ้มครองความปลอดภัยให้แก่ผู้บริโภค		
สหภาพยุโรปถือเป็นกลุ่มประเทศที่มีกฎระเบียบด้านความปลอดภัยของวัสดุสัมผัสเป็นที่ยอมรับในระดับสากล	และเพื่อป้องกัน
อันตรายจากการบริโภคอาหารท่ีมีการแพร่กระจายของโลหะต่าง	ๆ	จากวัสดุสัมผัสอาหารประเภทพลาสติกจึงได้ก�าหนดเกณฑ์
ปริมาณการแพร่กระจาย	(Specific	migration	limited;	SML)	ของโลหะ	9	ชนิดไว้ในกฎระเบียบ	Commission	regulation	(EU)	
No.	10/2011	และฉบับแก้ไขเพิ่มเติม	Commission	regulation	(EU)	2016/1416	และ	2017/752	ดังข้อมูลตามตารางที่	1	[1-3]

ตารางที่	1	เกณฑ์ก�าหนดปริมาณการแพร่กระจายจ�าเพาะของโลหะ	9	ชนิด	จากวัสดุสัมผัสอาหารประเภทพลาสติกตามกฎระเบียบของสหภาพยุโรป

ธาตุ เกณฑ์ก�าหนดการแพร่กระจายจ�าเพาะ (SML)
(มิลลิกรัมต่อกิโลกรัมอาหารหรือสารละลายจ�าลองแทนอาหาร)

แบเรียม	(Ba) 1

โคบอลต์	(Co) 0.05

ทองแดง	(Cu) 5

เหล็ก	(Fe) 48

ลิเทียม	(Li) 0.6

แมงกานีส	(Mn) 0.6

สังกะสี	(Zn) 5

อะลูมิเนียม	(Al) 1

นิกเกิล	(Ni) 0.02

	 ปัจจุบันมีหลายเทคนิคท่ีสามารถวิเคราะห์ปริมาณโลหะได	้เช่น	ICP,	AAS,	ICP-MS,	ICP-OES	และ	XRF	ซึ่งเทคนิคเหล่าน้ี
เป็นที่รู้จักและใช้กันอย่างแพร่หลาย	โดยแต่ละเทคนิคมีข้อดีและข้อเสียแตกต่างกัน	ขึ้นกับความสะดวกและความต้องการของ
ผู้ท�าการวิเคราะห์	เทคนิค	ICP-OES	เป็นเทคนิคที่สามารถวิเคราะห์โลหะหนักได้รวดเร็ว	แม่นย�า	และสามารถวิเคราะห์ธาตุได้
พร้อมกันหลายธาตุจึงเป็นที่นิยมใช้อย่างแพร่หลาย	ตัวอย่างการใช้เทคนิค	ICP-OES	ในการทดสอบปริมาณโลหะที่ละลายจาก
วัสดุสัมผัสอาหารเช่น	Feng	He	และคณะ	[4]	ศึกษาการแพร่กระจายของโลหะ	7	ชนิด	ได้แก่	อะลูมิเนียม	แบเรียม	แคลเซียม	
เหลก็	แมงกานสี	ไทเทเนียม	และสงักะส	ีจากจานพลาสตกิชนดิ	Polylactic	acid	(PLA)	สกัดโดยใช้สารละลายจ�าลองแทนอาหาร
เป็นสารละลายกรดอะซีติร้อยละ	3		ที่อุณหภูมิ	40	องศาเซลเซียส	เป็นเวลา	10	วัน	และ	70	องศาเซลเซียส	เป็นเวลา	2	ชั่วโมง	
แล้วน�าสารละลายไปวิเคราะห์ปรมิาณโลหะด้วยเครือ่ง	ICP-OES	พบการแพร่กระจายของโลหะท้ัง	7	ชนดิจากจานพลาสตกิ	PLA	
แต่ไม่เกินเกณฑ์ก�าหนดปริมาณที่สามารถบริโภคได้ต่อวัน	(Estimated	daily	intake,	EDI)
	 เพื่อช่วยผู้ประกอบการผลิตวัสดุสัมผัสอาหารของไทยตรวจสอบ	ควบคุมคุณภาพสินค้าก่อนส่งออกไปขายยังประเทศในกลุ่ม
สหภาพยุโรป	ศูนย์ทดสอบวัสดุสัมผัสอาหารของอาเซียน	กรมวิทยาศาสตร์บริการ	ซึ่งเป็นห้องปฏิบัติการที่มีหน้าที่รับผิดชอบให้
บรกิารทดสอบวัสดสุมัผสัอาหารตามกฎระเบยีบ	มาตรฐานภายในประเทศและของประเทศคูค้่า	จงึได้พัฒนาวิธีทดสอบการแพร่
กระจายของโลหะท้ัง	9	ชนิดจากพลาสติกด้วยเทคนิค	ICP-OES	[5-7]	และด�าเนินการตรวจสอบความใช้ได้ของวิธีทดสอบดัง
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กล่าว	เพื่อให้ผลการทดสอบที่ได้มีความถูกต้อง	น่าเชื่อถือ	เป็นที่ยอมรับของนานาประเทศ	รวมทั้งเพิ่มขีดความสามารถของห้อง
ปฏิบัติการด้านการทดสอบความปลอดภัยของวัสดุสัมผัสอาหาร

2. วิธีการวิจัย (Experimental methods)
 2.1 ตัวอย่าง
	 	 ตัวอย่างทีใ่ช้ในการตรวจสอบความใช้ได้ของวิธีทดสอบ	เป็นแผ่นฟิล์มพลาสติกส�าหรบัสมัผัสอาหารชนิดพอลิเอทิลนีความ
หนาแน่นต�่า	(Low	density	polyethylene)	ท�าความสะอาดผิวโดยการเช็ดเบา	ๆ	ด้วยผ้าไร้ขน	(Lint	free	cloth)	แล้วน�าไปตัดให้
ได้ขนาด	กว้าง	x	ยาว	เท่ากับ	6	x	10	เซนติเมตร	จ�านวน	40	ตัวอย่าง	[8]
 2.2 เครื่องมือและอุปกรณ์
	 	 2.2.1	เครื่อง	Inductively	coupled	plasma-optical	emission	spectrometer	(ICP-OES)	บริษัท	Perkin	Elmer	รุ่น	
OPTIMA	8300	

RF	Power 1500 W

Plasma/Auxiliary/Nebulizer	Flow	 8	/	0.2	/	0.7	L/min

Plasma	Viewing	 Axial	view

nebulizer Concentric

	 	 2.2.2	 ตู้อบไฟฟ้า		
	 	 2.2.3	 ไม้บรรทัด	ความละเอียด	0.1	มิลลิเมตร	บริษัท	Binder	รุ่น	FP	115	
	 	 2.2.4	 ปิเปตต์ขนาด	1,	2,	3,	5	และ	10	มิลลิลิตร	ชั้นคุณภาพ	A
	 	 2.2.5	 กระบอกตวงขนาด	100	มิลลิลิตร	ชั้นคุณภาพ	A
	 	 2.2.6	 ขวดวัดปริมาตร	ขนาด	100	มิลลิลิตร	ชั้นคุณภาพ	A
	 	 2.2.7	 หลอดทดลองพร้อมฝาปิด	ขนาดเส้นผ่านศูนย์กลาง	x	สูง	ประมาณ	2.5	x	25	เซนติเมตร
 2.3 สารเคมี
	 	 2.3.1	 สารละลายมาตรฐานโลหะระดับอ้างอิง	(Reference	solution)	9	ธาตุ	ได้แก่	
	 	 	 	 1)	สารละลายมาตรฐานอะลมูเินยีม	2)	สารละลายมาตรฐานแบเรยีม	3)	สารละลายมาตรฐานโคบอลต์	4)	สารละลาย
มาตรฐานทองแดง	5)	สารละลายมาตรฐานเหลก็	6)	สารละลายมาตรฐานลเิทยีม	7)	สารละลายมาตรฐานแมงกานีส	8)	สารละลาย
มาตรฐานนิกเกิล	และ	9)	สารละลายมาตรฐานสังกะสี	ความเข้มข้น	1,000	มิลลิกรัมต่อลิตร	บริษัท	Perkin	Elmer
	 	 2.3.2	 สารละลายมาตรฐานโลหะระดับอ้างอิง	9	ธาตุ	ตามข้อ	2.3.1	ความเข้มข้น	1,000	มิลลิกรัมต่อลิตร	บริษัท	SPC	
Science
	 	 2.3.3	 กรดอะซีติกเข้มข้น	ชนิดคุณภาพวิเคราะห์	(AR	grade)	ความเข้มข้นร้อยละ	100	บริษัท	Merck
	 	 2.3.4	 น�้าปราศจากไอออน	(Deionized	water)
	 	 2.3.5	 แก๊สอาร์กอน	ชนิด	High	purity	(HP)	ความบริสุทธ์ร้อยละ	99.995
	 	 2.3.6	 แก๊สไนโตรเจน	ชนิด	Ultra	high	purity	(UHP)	ความบริสุทธ์ร้อยละ	99.999
 2.4 วิธีด�าเนินงาน
	 	 2.4.1	 การหาค่าความสัมพันธ์เชิงเส้นตรง	(Linearity)
	 	 	 	 การศึกษานี้จะประเมินจากช่วงความเป็นเส้นตรงของกราฟมาตรฐานระหว่างค่าความเข้มแสง	(Intensity)	กับค่า
ความเข้มข้นของโลหะแต่ละชนดิตามวิธีการใช้งานของเครือ่ง		พิจารณาค่าสมัประสทิธ์ิสหสมัพัทธ์	(Correlation	coefficient,	R2)	
ของกราฟมาตรฐาน	โดยค่า	R2	ต้องไม่น้อยกว่า	0.995	โดยเตรยีมสารละลายมาตรฐานโลหะดงัตารางที	่2	โดยเตรยีมสารละลาย
มาตรฐานในขวดวัดปริมาตรขนาด	100	มิลลิตร	ที่ผ่านการท�าความสะอาด	และแช่สารละลายกรดไนตริกร้อยละ	10	และล้าง
ด้วยน�้าปราศจากไออน
	 	 2.4.2	 การหาค่าขีดจ�ากัดการตรวจหาและขีดจ�ากัดการวัดปริมาณ	
	 	 	 	 การหาค่าขีดจ�ากัดการตรวจหา	(Limit	of	detection,	LOD)	และขีดจ�ากัดการวัดปริมาณ	(Limit	of	quantitation,	
LOQ)	ด้วยกราฟมาตรฐานตาม	Technical	guideline	ของ	EU	[9]	ท�าได้โดยสร้างกราฟมาตรฐาน	(รปูที	่1)	ด้วย	Spiked	sample	
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blank	ที่ครอบคลุมช่วงการใช้งาน	5	ระดับ	(ตามตารางท่ี	2)	ระดับความเข้มข้นละ	3	ซ�้า	ค�านวณจุดตัดแกน	(Intercept)	จาก
สมการ	y	=	ax	+	b		แล้วน�าค่า	b	มาค�านวณส่วนเบี่ยงเบนมาตรฐาน	(Sb)

ตารางที่	2	ความเข้มข้นของสารมาตรฐานโลหะที่ใช้เตรียมกราฟมาตรฐาน

ขวดที่

ระดับความเข้มข้น (มิลลิกรัมต่อลิตร)

อะลูมิเนียม  แบเรียม  ทองแดง  
เหล็ก  ลิเทียม  และสังกะสี

โคบอลต์ นิกเกิล

สารละลายแบลงค์	(สารละลายกรดอะซีติก	
ความเข้มข้นร้อยละ	3	มวลต่อปริมาตร)

- - -

สารละลายมาตรฐานโลหะขวดที่	1 0.05 0.02 0.01

สารละลายมาตรฐานโลหะขวดที่	2 0.10 0.03 0.02

สารละลายมาตรฐานโลหะขวดที่	3 0.30 0.05 0.03

สารละลายมาตรฐานโลหะขวดที่	4 0.50 0.10 0.05

สารละลายมาตรฐานโลหะขวดที่	5 1.00 0.50 0.10

รูปที่	1	การหาขีดจ�ากัดการตรวจหาโดยใช้กราฟมาตรฐาน

ขีดจ�ากัดการตรวจหาค�านวณจากสูตร
	 	 LOD		=		ความเข้มข้น	เมื่อ	Y	=		3	Sb

เมื่อ		 Sb =	Standard	deviation	ของ	b
	 	 b		=		Intercept	=	Intensity	บนแกน	Y	เมื่อ	X	=	0
ขดีจ�ากดัการวัดปรมิาณ	ค�านวณจาก	LOD	ตาม	Guidelines	for	performance	criteria	and	validation	procedures	of	analytical	
methods	used	in	controls	of	food	contact	materials	ของ	EU	[9]	จากสูตร
	 	 LOQ		=			2	LOD
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	 	 2.4.3	 การหาค่าความเที่ยงและความแม่นของวิธีทดสอบที่ขีดจ�ากัดการวัดปริมาณของวิธีทดสอบ
	 	 	 	 พิสจูน์ความเท่ียงและความแม่นท่ีขดีจ�ากัดการวดัปรมิาณของการทดสอบ	(LOQ)	จากร้อยละค่าเบีย่งเบนมาตรฐาน
สัมพัทธ์	(%	RSD)	และร้อยละการคืนกลับ	(%	recovery)	ตามล�าดับ	โดยค�านวณจากสูตร

%RSD	=																							x	100																																														
SD

Mean

และ	 %	recovery		=		
C1-C0

Cspike

เมื่อ				 c1					=			ความเข้มข้นที่ทดสอบได้ของ	spiked	sample
		 	 c0					=			ความเข้มข้นของตัวอย่างเริ่มต้น
	 	 cspike	=			ความเข้มข้นของสารมาตรฐานที่เติม
	 	 2.4.4	 การหาค่าความความเที่ยงและความแม่นของช่วงการใช้งาน	(Working	range)
	 	 	 	 เตรยีมสารละลายมาตรฐานโลหะจ�านวน	3	ระดับคือ	ต�า่	กลาง	และสงูของช่วงการใช้งาน	ตามสารละลายมาตรฐาน
ขวดที่	1	ขวดที่	3	ขวดที่	5	ของตารางที่	2	ระดับความเข้มข้นละ	10	ซ�้า	(ได้สารละลายมาตรฐานโลหะจ�านวนทั้งหมด	30	ขวด)	
เติมสารละลายมาตรฐานโลหะแต่ละขวดลงในหลอดทดลองท่ีมีตัวอย่างพลาสติก	ขนาด	6	x	10	เซนติเมตร	จนครบจ�านวน	30	
หลอด	น�าไปบ่มที่	60	องศาเซลเซียส	เป็นเวลา	10	วัน	แล้วน�าไปวิเคราะห์หาปริมาณโลหะชนิดต่าง	ๆ	ด้วยเครื่อง	ICP-OES	
	 	 	 	 จากผลการวิเคราะห์ด้วยเคร่ือง	ICP-OES	สามารถแปลงหน่วยจากมิลลิกรัมต่อลิตรเป็นมิลลิกรัมต่อกิโลกรัม
สารละลายตัวแทนอาหารได้ตามวิธีมาตรฐาน	EN	13130-1	[8]	โดยค�านวณจากค่าความถ่วงจ�าเพาะ	(Specific	gravity)	ของก
รดอะซีติกร้อยละ	3	เท่ากับ	1	ดังนั้น	1	ลิตร	จึงเท่ากับ	1	กิโลกรัมสารละลายตัวแทนอาหาร
	 	 2.4.5	 การประมาณค่าความไม่แน่นนอน
	 	 	 	 การประมาณค่าความไม่แน่นอนของการทดสอบการแพร่กระจายของโลหะท้ัง	9	ชนิด	จากวัสดุสัมผสัอาหารประเภท
พลาสติกด้วย	ICP-OES	ใช้วธิ	ีBottom-up	approach	ตาม	GUM	[10]	โดยรวบรวมแหล่งที่มาของค่าความไม่แน่นอนแสดงด้วย
แผนภูมิก้างปลา	ดังรูปที่	2

รูปที่	2	แหล่งที่มาของค่าความไม่แน่นอน
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3. ผลและวิจารณ์ (Results and discussion)
 3.1 ผลการหาค่าความสัมพันธ์เชิงเส้นตรง
	 	 ผลการทดสอบความสัมพันธ์เชิงเส้นตรงของอะลูมิเนียม	แบเรียม	ทองแดง	เหล็ก	ลิเทียม	แมงกานีส	และ	สังกะสี	ในช่วง
ความเข้มข้น		0-1.0	มลิลกิรมัต่อกิโลกรมั	โดยเตรยีมสารมาตรฐานผสมของอะลมูเินยีม	แบเรยีม	ทองแดง	เหลก็	ลเิทียม	แมงกานีส	
และ	สังกะสี	ให้มีปริมาณ		0,	0.05,	0.10,	0.30,	0.50	และ	1.0	มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม		เตรียมสารละลายมาตรฐานโคบอลต์	ใน
ช่วงความเข้มข้น		0-0.5		มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม	มีปริมาณ		0,	0.02,	0.03,	0.10		และ	0.50		มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม	และเตรียม
สารละลายมาตรฐานนิกเกิล	ในช่วงความเข้มข้น		0-0.1		มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม	มีปริมาณ		0,		0.01,	0.02,	0.03,	0.05	และ	0.10	
มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม	แล้วน�าไปสร้างกราฟแสดงความสัมพันธ์ระหว่างค่าความเข้มแสงกับปริมาณโลหะพบว่ามีค่าสัมประสิทธิ
สหสมัพัทธ์ของทุกธาตอุยู่ในช่วง	0.9994-1.0000	ซึง่มากกว่า	0.995	จงึสามารถเลือกช่วงการใช้งานท่ีความเข้มข้นของแต่ละธาตุ	
ดังตารางที่	3

ตารางที่	3	ช่วงความเข้มข้นและช่วงการใช้งาน

ธาตุ
ช่วงความเข้มข้น 

(มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม)
ช่วงความเข้มข้นการใช้งาน 

(มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม)
ค่าสัมประสิทธิสหสัมพัทธ์

(R2)

อะลูมิเนียม 0-1.0 0.05-1.0 0.9999

แบเรียม 0-1.0 0.05-1.0 1.0000

โคบอลต์ 0-0.5 0.02-0.5 1.0000

ทองแดง 0-1.0 0.05-1.0 0.9998

เหล็ก 0-1.0 0.05-1.0 0.9998

ลิเทียม 0-1.0 0.05-1.0 0.9994

แมงกานีส 0-1.0 0.05-1.0 0.9997

นิกเกิล 0-0.1 0.01-0.1 0.9998

สังกะสี 0-1.0 0.05-1.0 0.9996

 3.2 ผลการหาขีดจ�ากัดการตรวจหาและขีดจ�ากัดการวัดปริมาณ
	 	 จากการสร้างกราฟมาตรฐานด้วย	Spiked	sample	blank	ทีค่รอบคลมุช่วงการใช้งาน	5	ระดับ	ตามตารางที	่2	ระดับความ
เข้มข้นละ	3	ซ�้า	สามารถสรุปค่า	LOD	และค่า	LOQ	จากการค�านวณได้ดังตารางที่	4	โดยค่า	LOD	ของโลหะทั้ง	9	ชนิดอยู่ในช่วง	
0.004-0.035	มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม	และค่า	LOQ	อยู่ในช่วง	0.008-0.070	มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม
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ตารางที่	4	ผลการทดสอบหาขีดจ�ากัดการตรวจหา	(LOD)	และขีดจ�ากัดการวัดปริมาณ	(LOQ)	ที่ได้จากการค�านวณ

ธาตุ
LOD 

(มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม)
LOQ

(มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม)

อะลูมิเนียม 0.027 0.054

แบเรียม 0.026 0.052

โคบอลต์ 0.014 0.028

ทองแดง 0.024 0.048

เหล็ก 0.025 0.050

ลิเทียม 0.024 0.048

แมงกานีส 0.035 0.070

นิกเกิล 0.004 0.008

สังกะสี 0.022 0.044

	 อย่างไรก็ตาม	ค่า	LOQ	ที่ค�านวณได้ไม่เหมาะสมกับการปฏิบัติงานจริง		จึงก�าหนดค่า	LOQ	ใหม่เพื่อให้สะดวกในการเตรียม
สารละลายมาตรฐานโลหะชนดิต่าง	ๆ 	(Metal	standard	solution)	และการเลอืกขนาดปิเปตต์	(Volumetric	pipet)	ทีร่ะดบัความ
เข้มข้นตามตารางที่	5	และท�าการพิสูจน์ความเที่ยงและความแม่นที่ความเข้มข้นดังกล่าว	โดยที่ระดับความเข้มข้น	1	มิลลิกรัม/
กิโลกรัม	(1	ppm)	ก�าหนดให้ค่า	%	recovery	อยู่ในช่วงร้อยละ	80-110	และ	%	RSD	ไม่เกินร้อยละ	11	[11]	หากพิสูจน์แล้วพบ
ว่าค่า	LOQ	ทีก่�าหนดดงักล่าวยังไม่มคีวามเทีย่งและความแม่นจงึเพ่ิมระดับความเข้มข้นเพ่ือหาขดีจ�ากัดการวัดปรมิาณท่ีถูกต้อง
ต่อไป	และท�าการพิสูจน์ใหม่จนกว่าจะได้ค่าที่เหมาะสมและอยู่ในเกณฑ์ยอมรับ

ตารางที่	5	ขีดจ�ากัดการตรวจหา	(LOD)	และขีดจ�ากัดการวัดปริมาณ	(LOQ)	ที่ก�าหนดใหม่

ธาตุ
LOD 

(มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม)
LOQ

(มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม)

อะลูมิเนียม 0.027 0.05

แบเรียม 0.026 0.05

โคบอลต์ 0.014 0.02

ทองแดง 0.024 0.05

เหล็ก 0.025 0.05

ลิเทียม 0.024 0.05

แมงกานีส 0.035 0.05

นิกเกิล 0.004 0.01

สังกะสี 0.022 0.05
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 3.3 ผลการหาค่าความเที่ยงและความแม่นของวิธีทดสอบที่ขีดจ�ากัดการวัดปริมาณของวิธีทดสอบ (LOQ)  
	 	 จากค่า	LOQ	ที่ปรับใหม่ในตารางที่	5	ท�าการพิสูจน์ความเที่ยงและความแม่นของวิธีโดยการทดสอบ	Spike	sample	ที่
มีค่าความเข้มข้นเท่ากับ	LOQ	จ�านวน	10	ซ�้า	พบว่าวิธีทดสอบโลหะ	9	ชนิดได้แก่	อะลูมิเนียม	แบเรียม	โคบอลต์	ทองแดง	เหล็ก	
ลิเทียม	แมงกานีส	นิกเกิล	และสังกะสี	มี	%RSD	เป็นร้อยละ	3.4,	3.7,	1.6,	2.7,	2.6,	7.5,	6.1,	7.7	และ	5.9	ตามล�าดับ	ซึ่งไม่
มากกว่าร้อยละ	11	ตามเกณฑ์การยอมรับ	และค่าเฉลี่ยร้อยละปริมาณกลับคืนโลหะทั้ง	9	ชนิดอยู่ในช่วงที่ยอมรับได้คือร้อยละ	
80-110	ดังแสดงในตารางที่	6

ตารางที่	6	ร้อยละปริมาณกลับคืนโลหะของการทดสอบ	Spike	Sample	ที่ระดับ	LOQ

ครั้งที่
ร้อยละของปริมาณกลับคืนของโลหะ

Al Ba Co Cu Fe Li Mn Ni Zn

1 102.0 100.0 100.0 106.0 108.0 102.0 96.0 110.0 98.0

2 106.0 96.0 100.0 104.0 104.0 110.0 94.0 100.0 98.0

3 98.0 96.0 105.0 104.0 104.0 110.0 92.0 90.0 94.0

4 98.0 94.0 100.0 102.0 102.0 110.0 104.0 100.0 90.0

5 98.0 96.0 100.0 104.0 104.0 110.0 90.0 100.0 94.0

6 104.0 96.0 100.0 102.0 104.0 94.0 106.0 110.0 108.0

7 102.0 94.0 100.0 98.0 102.0 94.0 102.0 110.0 94.0

8 96.0 104.0 100.0 100.0 98.0 96.0 102.0 110.0 106.0

9 104.0 102.0 100.0 98.0 100.0 96.0 104.0 90.0 94.0

10 98.0 94.0 100.0 100.0 104.0 94.0 106.0 100.0 94.0

Mean	±	SD 100.6±3.41 97.2±3.55 100.5±0.10 101.8±2.74 103.0±2.71 101.6±7.59 99.6±6.02 102.0±7.89 97.0±5.75

 3.4 ผลการหาค่าความความเที่ยงและความแม่นของช่วงการใช้งาน
	 	 การศกึษาความจ�าเพาะของวิธีการทดสอบโลหะในตวัอย่างพลาสตกิ	โดยเตมิสารละลายมาตรฐานโลหะ	ได้แก่	อะลมูเินยีม	
แบเรียม	โคบอลต์	ทองแดง	เหล็ก	ลิเทียม	แมงกานีส	นิกเกิล	และสังกะสี	จ�านวน	3	ระดับความเข้มข้นในตัวอย่างพลาสติก	คือ
ระดับต�่า	ระดับกลาง	ระดับสูง	ของช่วงการใช้งานกราฟมาตรฐาน	พบว่า	ปริมาณที่คืนกลับของโลหะทั้ง	9	ชนิด	ทั้ง	3	ระดับที่เติม
ในตัวอย่างพลาสติก	มีค่าอยู่ในเกณฑ์ยอมรับ	คืออยู่ในช่วงร้อยละ	80-110	[11]	โดยสามารถสรุป	ดังตารางที่	6

ตารางที	่6	สรปุร้อยละปรมิาณท่ีคนืกลบั	(%	recovery)	ของโลหะท่ีเตมิในตัวอย่างท่ีระดบัต�า่	(Spike	1)	ระดบักลาง	(Spike	2)		และระดบัสงู	(Spike	3)

สารละลาย
มาตรฐานโลหะ

Spike 1 Spike 2 Spike 3

ความเข้นข้น 
(มิลลิกรัมต่อ

กิโลกรัม) 
% recovery ± SD

ความเข้นข้น 
(มิลลิกรัมต่อ

กิโลกรัม)
% recovery ± SD

ความเข้นข้น 
(มิลลิกรัมต่อ

กิโลกรัม)
% recovery ± SD

อะลูมิเนียม 0.050 100.6±3.41 0.300 100.6±3.17 1.00 99.8±0.73

แบเรียม 0.050 97.2±3.55 0.300 100.8±0.36 1.00 99.4±0.55

โคบอลต์ 0.020 100.5±1.58 0.100 99.8±0.42 0.50 99.3±0.71
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สารละลาย
มาตรฐานโลหะ

Spike 1 Spike 2 Spike 3

ความเข้นข้น 
(มิลลิกรัมต่อ

กิโลกรัม) 
% recovery ± SD

ความเข้นข้น 
(มิลลิกรัมต่อ

กิโลกรัม)
% recovery ± SD

ความเข้นข้น 
(มิลลิกรัมต่อ

กิโลกรัม)
% recovery ± SD

ทองแดง 0.050 101.8±2.74 0.300 98.9±0.85 1.00 102.9±0.75

เหล็ก 0.050 103.0±2.71 0.300 98.2±1.10 1.00 100.7±0.83

ลิเทียม 0.050 101.6±7.59 0.300 97.8±2.78 1.00 100.9±0.73

แมงกานีส 0.050 99.6±6.02 0.300 98.5±0.96 1.00 101.2±0.75

นิกเกิล 0.010 102.0±7.89 0.030 100.3±2.92 0.10 100.9±1.20

สังกะสี 0.050 97.0±5.75 0.300 101.9±1.63 1.00 101.1±0.80

 3.5 การประมาณค่าความไม่แน่นอน
	 	 จากผลการทดลองสามารถประมาณค่าความไม่แน่นอนของการทดสอบการแพร่กระจายของโลหะ	อะลมูเินยีม	แบเรยีม	
โคบอลต์	ทองแดง	เหล็ก	ลิเทียม	แมงกานีส	นิกเกิล	และสังกะสี	ในสารละลายกรดอะซีติกร้อยละ	3	โดยมวลต่อปริมาตร	ด้วย
เครื่องอินดักทีฟ	คัปเปิลพลาสมา-ออปติคอล	อิมิสชัน	สเปกโตมิเตอร์	มีค่าความไม่แน่นอนขยายที่ระดับความเชื่อมั่นร้อยละ	95	
(k=2)	ได้ดังตารางที่	7

ตารางที่	7	ค่าความไม่แน่นอนของการทดสอบหาการแพร่กระจายของอะลูมิเนียม	แบเรียม	โคบอลต์	ทองแดง	เหล็ก	ลิเทียม	แมงกานีส	นิกเกิล	และ
สังกะสี	ในสารละลายกรดอะซีติกร้อยละ	3	(w/v)

ธาตุ uC
(มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม)

Uexpand
(มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม)

ค่าความไม่แน่นอนของการ
ทดสอบ (มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม)

อะลูมิเนียม 0.0044 0.0088 0.01

แบเรียม 0.0025 0.0050 0.01

โคบอลต์ 0.0014 0.0028 0.005

ทองแดง 0.0031 0.0062 0.01

เหล็ก 0.0030 0.0060 0.01

ลิเทียม 0.0048 0.0096 0.01

แมงกานีส 0.0034 0.0068 0.01

นิกเกิล 0.0009 0.0018 0.005

สังกะสี 0.0040 0.0080 0.01
 

4. สรุป (Conclusion)
	 	 จากการศึกษาความใช้ได้ของวิธีทดสอบการแพร่กระจายของโลหะในสารละลายกรดอะซตีกิ	ร้อยละ	3	โดยมวลต่อปรมิาตร	
ด้วยเครือ่งอนิดกัทฟี	คปัเปิลพลาสมา-ออปตคิอล	อมิสิชนั	สเปกโตมเิตอร์	โดยตรวจสอบคณุลกัษณะเฉพาะท่ีแสดงสมบตัขิองวธีิ
ทดสอบ	ได้แก่	ความสัมพันธ์เชิงเส้นตรง	ค่าขีดจ�ากัดการตรวจหาและขีดจ�ากัดการวัดปริมาณ	การหาค่าความความเท่ียงและ
ความแม่นของช่วงการใช้งาน	พบว่าเป็นไปตามเกณฑ์ก�าหนด	มีความเที่ยงและความแม่นตลอดช่วงการใช้งาน	และมีค่าความ
ไม่แน่นอนของผลการทดสอบของแต่ละธาตไุม่เกินร้อยละ	20	[12]	วิธีการทดสอบนีผ่้านการตรวจสอบความใช้ได้ของวธีิ	มคีวาม
เหมาะสมต่อการน�าไปปฏิบตังิาน	ดงันัน้	ห้องปฏบิตักิารสามารถน�าวิธีดงักล่าวมาใช้ทดสอบหาการแพร่กระจายของโลหะในสาร
ละลายกรดอะซีติก	ร้อยละ	3	โดยมวลต่อปริมาตรได้	
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บทคัดย่อ
	 งานวิจยันีม้วัีตถปุระสงค์เพ่ือพัฒนาเครือ่งปรบัระดบัเมนิสคสั
แบบอตัโนมตั	ิโดยได้ท�าการออกแบบโครงสร้างของชดุควบคมุการ
ปรบัระดบั	เมนสิคสัแบบอตัโนมตั	ิและโปรแกรมซอฟแวร์คอมพิวเตอร์
ส�าหรบัควบคมุการท�างาน		โครงสร้างของเครือ่งประกอบด้วยชุด
อปุกรณ์	3	ส่วนหลกั	คอื	ชดุจบัปิเปตต์ท่ีได้รบัการออกแบบมาส�าหรบั
การจบัปิเปตต์ขนาดต่าง	ๆ	ตัง้แต่	1	มลิลลิติร	ถึง	100	มลิลลิติร	
สามารถควบคุมการปรบัระดบัขึน้-ลงและอตัราเรว็ได้ด้วยมอเตอร์	
ชดุดูดและปล่อยของเหลวให้เข้าออกปิเปตต์ด้วยมอเตอร์	(Water	
pump)	ทีจ่ะเชือ่มต่อกับโปรแกรมการประมวลภาพแบบ	Real	time	
และชดุจบัยึดอปุกรณ์ขยายภาพแบบดจิทัิลไมโครสโคปท่ีเคลือ่นที่
ได้ท้ังแนวแกน	x,	y	และ	z		
	 ส่วนโปรแกรมซอฟแวร์คอมพิวเตอร์ส�าหรบัควบคมุการท�างาน
ของเคร่ืองปรบัระดบัเมนสิคสัทีนั่กวิจยัได้ออกแบบและพัฒนาข้ึน
มาเองภายใต้ชือ่	DSS	Pipette	calibration	สามารถท�างานได้อย่าง
มปีระสทิธิภาพท้ังในส่วนของการควบคมุต�าแหน่งของปิเปตต์ด้วย
มอเตอร์	การควบคมุการดดูปล่อยของเหลวด้วยป๊ัม	การแสดงภาพ
บนจอคอมพิวเตอร์แบบ	Real	time	เพ่ือใช้ตรวจสอบระดบัของ
ของเหลว	และการควบคมุของเหลวทีต่�าแหน่ง	Meniscus	ให้เป็น
แบบอตัโนมตั	ิเพ่ือให้ผูป้ฏิบตังิานสามารถปรบัระดบั	Meniscus	
ให้อยู่ต�าแหน่งท่ีถูกต้อง	
	 ผลการทดสอบประสทิธิภาพของการใช้เครือ่งปรบัระดบัเมนสิคสั
แบบอตัโนมตัเิมือ่เปรยีบเทยีบกับการใช้วธีิการตวงวัดแบบเดมิท่ี
ไม่เป็นระบบอตัโนมตั	ิพบว่าการใช้เครือ่งมอืทีพั่ฒนาข้ึนมาน้ีให้ผล
การวดัปรมิาตรของเครือ่งแก้วชนดิปิเปตต์ทีม่คีวามแม่นและความ
เท่ียงของการวัดมากขึน้	(Accuracy	and	precision)	อกีท้ัง	ยังช่วย
ลดความผดิพลาดทีเ่กิดจากทกัษะความเชีย่วชาญของผูป้ฏบิตังิาน	
(Human	error)	ในการปรบัระดบัเมนิสคสัให้อยู่บนระดบัขดีบอก
ปรมิาตร	(Meniscus	setting)	ทีผู่ป้ฏิบตังิานไม่สามารถปรบัระดบั
เมนิสคัสให้อยู่ต�าแหน่งขดีบอกปรมิาตรได้	

ค�าส�าคัญ:	การปรับระดับเมนิสคัส	ความแม่นการวัด	ความเที่ยงการวัด
Keywords: Meniscus	setting,	Measurement	accuracy,	Measurement	precision	
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Abstract   
	 This	research	is	aimed	to	develop	an	automatic	meniscus	
adjustment	instrument.	Its	structure	and	computer	software	
for	system	controlling	are	designed	and	constructed.	This	
designed	instrument	is	equipped	with	three	main	parts.		Firstly,	
a	pipet	holder	set	is	designed	for	holding	the	pipette	with	
nominal	capacities	in	the	range	of	1	ml	to	100	ml.	The	speed	
and	the	movement	in	up-down	direction	are	controlled	by	
motor.	Secondly,	the	set	of	the	liquid	suction	and	release	
system	is	the	part	controlled	by	the	water	pump	connected	
to	the	computer	programme	and	linked	to	the	digital	image	
processing	system	in	real	time.	Thirdly,	the	microscope	holder	
set	is	for	holding	the	digital	microscope	device,	which	can	
move	in	x	y	and	z	axis	directions.	Our	computer	software,	
named	as	DSS	Pipette	calibration,	is	also	specially	developed	
to	control	the	entire	system	of	the	automatic	meniscus	
adjustment	instrument.	It	efficiently	works	for	operating	activities	
such	as	the	motorized	adjustment	of	the	pipette	position,	the	
pump	controller	for	suction	and	release	system,	the	presence	
of	the	real-time	image	processing	on	the	computer	screen	to	
view	the	meniscus,	and	the	meniscus	adjustment	at	the	
graduation	line.
	 The	performance	of	the	automatic	meniscus	adjustment	
instrument	can	be	examined	by	the	actual	volume	determination	
of	pipettes.	The	results	obtained	from	using	the	developed	
device	show	the	better	measurement	accuracy	and	precision	
when	compared	with	the	result	obtained	from	using	the	
conventional	method.	This	tool	also	plays	an	important	role	
in	reducing	the	human	error	from	meniscus	setting	at	the	
graduation	line.	
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1. บทน�า (Introduction)
	 การปฏบิตังิานด้านการวัดและการสอบเทยีบนัน้จ�าเป็นต้องค�านึงถึงความถูกต้องแม่นย�าเพ่ือให้ได้ผลการวัดทีย่อมรบัและน่า
เชื่อถือ	การสอบเทียบด้านปริมาตรเป็นหน่ีงในสาขาการสอบเทียบที่เก่ียวข้องกับการตวงวัดเพ่ือให้ได้ปริมาตรท่ีถูกต้อง	ซึ่งการ
ตวงวัดให้ได้ปริมาตรที่ถูกต้องนั้นนอกจากผู้ใช้งานต้องเลือกเคร่ืองมือให้เหมาะสมแล้ว	การตวงให้ถูกวิธีตามหลักการหรือตาม
มาตรฐานก็เป็นสิง่ทีต้่องกระท�าด้วย	การตวงปรมิาตรของเหลวหรอืเตรยีมสารละลายในงานวิเคราะห์	/	ตรวจสอบ	/	ทดสอบภายใน
ห้องปฏบิตักิารวเิคราะห์ทดสอบด้านต่าง	ๆ 	เชน่	เคม	ีชีวภาพ	สิง่แวดล้อม	อาหารและยา	ถอืเปน็ขัน้ตอนแรกส�าหรบังานวเิคราะห์
ทดสอบทางเคม	ีหากขัน้ตอนการตวงวดัปรมิาตรซึง่เป็นขัน้ตอนทีส่�าคญัไม่ได้อตัราส่วนทีถู่กต้องตัง้แต่แรกแล้ว	ผลการทดสอบก็
ผิดพลาด	และท้ายสุดก็ได้ผลิตภัณฑ์ที่ไม่ได้มาตรฐาน	ดังนั้น	เราควรให้ความส�าคัญกับเครื่องมืออุปกรณ์ที่ใช้วัด	วิธีการวัด	และ
ผู้ปฏิบัติงาน		การวัดปริมาตรให้ถูกต้องจึงจ�าเป็นต้องเลือกใช้เครื่องแก้ววัดปริมาตรให้เหมาะสมด้วยเช่นกัน	ปิเปตต์เป็นหน่ึงใน
เครือ่งแก้ววัดปรมิาตรท่ีมคีวามถูกต้องสงูและใช้มากในห้องปฏิบตักิารวิเคราะห์ทดสอบ	โดยเฉพาะในส่วนของภาคอตุสาหกรรม
นั้นที่อาจจะเก่ียวข้องในเรื่องของการประกันคุณภาพ	การควบคุมคุณภาพของสินค้าและผลิตภัณฑ์ให้เป็นไปตามมาตรฐานท่ี
ก�าหนดไว้	เพื่อสร้างความเชื่อมั่นและความน่าเชื่อถือให้แก่ทั้งผู้ผลิตและผู้บริโภคสินค้า	ยกตัวอย่าง	การใช้เครื่องแก้วปิเปตต์ใน
งานวิเคราะห์ทดสอบต่าง	ๆ	เช่น	การตรวจสอบการปนเปื้อนของโลหะหนัก	(สารหนู	ตะกั่ว	และแคดเมียม)	ในยาสมุนไพร	[1-3]	
การวิเคราะห์หาโปรตีนในผลิตภัณฑ์ปรุงรสอาหารในกลุ่มอุตสาหกรรมอาหาร	[4-5]	และการวิเคราะห์หาสารเคมีอันตรายท่ีปน
เป้ือนมาจากภาชนะบรรจภุณัฑ์พลาสตกิ	[6-9]	หากเตรยีมตวัอย่างผดิก็กระทบต่อผลการทดสอบ	สนิค้าทีผ่ลติออกมานัน้ก็จะไม่
ได้คณุภาพ	โดยเฉพาะอย่างย่ิง	ในกลุม่อตุสาหกรรมด้านยาท่ีจ�าเป็นต้องควบคมุ	หากยาทีผ่ลตินัน้ไม่สอดคล้องตามเกณฑ์มาตรฐาน
การผลติยาอนัเนือ่งมาจากการผสมยาในปรมิาณท่ีไม่ถูกต้อง	เมือ่น�าผลติภัณฑ์ออกจ�าหน่ายสูท้่องตลาด	ก็จะก่อให้เกิดอนัตราย
ต่อสขุภาพผูบ้รโิภคจนถงึขัน้เสยีชวิีตได้	เช่นเดยีวกับกลุม่อตุสาหกรรมอาหาร	หากเราต้องส่งสนิค้าและผลิตภัณฑ์ท่ีวิเคราะห์แล้ว
ไมผ่า่นเกณฑ์มาตรฐานนีอ้อกสูต่ลาดต่างประเทศ	อาจถกูประเทศคูค่า้สั่งห้ามน�าเข้าสินค้าประเภทนัน้	จนกว่าสนิค้านัน้จะได้รบั
การผลิตและทดสอบว่าได้เป็นไปตามมาตรฐานสากลหรือตามกฎหมายท่ีประเทศคู่ค้าก�าหนดไว้	ซึ่งสิ่งเหล่านี้ถือเป็นการสร้าง
ความเสียหายทางเศรษฐกิจนับเป็นมูลค่ามหาศาล	[10-11]
	 โรงงานอตุสาหกรรมทีผ่ลติสนิค้าให้ได้ตามมาตรฐานนัน้จะมห้ีองปฏบิตักิารวิเคราะห์ทดสอบเพ่ือด�าเนนิการทดสอบคณุภาพ
ของสนิค้า	การวเิคราะห์จะท�าโดยเจ้าหน้าทีม่ทัีกษะความรูค้วามสามารถ	มคีวามช�านาญในการใช้เครือ่งมอืวิเคราะห์ต่าง	ๆ 	รวม
ถึงเครือ่งแก้วปรมิาตร	ต้องเลอืกใช้เครือ่งแก้วทีเ่หมาะสมและอ่านปรมิาตรเครือ่งแก้วอย่างถูกวิธี	การอ่านหรอืวดัปรมิาตรของเหลว
ต้องมองในระดบัสายตา	แล้วปรบัระดบัให้ท้องน�า้หรอืส่วนโค้งล่างสดุของเมนิสคัส	(Meniscus)	อยู่บนขีดบอกปรมิาตรของปิเปต
ต์	[12-13]	หากผู้ปฏิบัติงานปรับระดับเมนิสคัสอยู่ต�าแหน่งบนหรือล่างของขีดบอกระดับ	ก็จะท�าให้ปริมาตรของของเหลวมาก
หรอืน้อยกว่าทีต้่องการ	และจากผลการทดสอบความช�านาญสาขาการสอบเทียบปิเปตต์ในปี	พ.ศ.	2562	ท่ีจดัโดยกรมวิทยาศาสตร์
บริการ	มีห้องปฏิบัติการจ�านวนมากจากหน่วยงานทั้งภาครัฐ	(ร้อยละ	23)	และเอกชน	(ร้อยละ	77)	ที่เข้าร่วมกิจกรรมครั้งนี้	ผล
การประเมินทางสถิติพบว่า	มีจ�านวนห้องปฏิบัติการมากถึงร้อยละ	50	ท่ีรายงานผลการวัดค่าปริมาตรปิเปตต์แตกต่างจากค่า
ปรมิาตรอ้างองิ	ซึง่หนึง่ในสาเหตสุ�าคญัของความผดิพลาดในการวัดก็มาจากผูป้ฏบิติังานทีข่าดทกัษะการใช้เครือ่งแก้วและอ่าน
ค่าปริมาตรไม่ถูกต้อง	[14]	และส่วนใหญ่ก็มาจากห้องปฏิบัติการของภาคเอกชนท่ีรวมถึงผู้ประกอบการ	โรงงาน	และภาค
อตุสาหกรรม	หากห้องปฏิบตักิารทดสอบในภาคอตุสาหกรรมไม่สามารถวัดค่าได้ถูกต้องแม่นย�าแล้ว	สนิค้าทีผ่ลติออกมาน้ันย่อม
จะมีคุณภาพไม่ได้ตามมาตรฐานที่ก�าหนดไว้
	 ความต้องการท่ีจะลดความผิดพลาดที่เกิดจากการวัดของผู้ปฏิบัติงาน		ท�าให้ห้องปฏิบัติการสอบเทียบด้านปริมาตรของ										
กรมวิทยาศาสตร์บรกิาร	มแีนวคิดทีจ่ะพัฒนาเครือ่งปรบัระดบัเมนิสคสัแบบอตัโนมตั	ิพร้อมท้ังพัฒนาโปรแกรมคอมพิวเตอร์เพ่ือ
ควบคุมระบบขับเคลื่อนมอเตอร์	ระบบการควบคุมการดูดและปล่อยของเหลว	รวมท้ังโปรแกรมส�าหรับการปรับระดับเมนิสคัส
แบบอัตโนมัติ	โดยการประยุกต์ใช้เทคโนโลยีการประมวลภาพแบบ	Real	time	ด้วย	Digital	image	processing	ซึ่งจะมีกล้อง
ส�าหรบัขยายและบนัทึกภาพ	Meniscus	ท�าให้ผูป้ฏิบตังิานมองผ่านจอรบัภาพท่ีขยายภาพ	Meniscus	ให้เห็นชดัเจน	ช่วยป้องกัน
มใิห้ผู้ปฏบิตังิานมปัีญหาด้านสายตาทีเ่กดิจากการเพ่งมองเป็นระยะเวลานาน	และผู้ปฏบิติังานสามารถปรบัระดับได้ตรงต�าแหน่ง
เดิมหรือใกล้เคียงกับต�าแหน่งเดิม	ท�าให้ได้ผลการการวัดถูกต้องน่าเชื่อถือ
	 งานวิจัยนี้จึงมีวัตถุประสงค์เพ่ือพัฒนาชุดควบคุมการปรับระดับเมนิสคัสแบบอัตโนมัติส�าหรับเครื่องแก้วชนิดปิเปตต์	 เพ่ือใช้
ในงานวิเคราะห์ทดสอบและสอบเทียบที่ต้องการความถูกต้องแม่นย�าสูง
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2. วิธีการวิจัย (Experimental methods)
	 การพัฒนาเครื่องปรับระดับเมนิสคัสแบบอัตโนมัติจะด�าเนินงานใน	2	ส่วน	หลัก	คือ
 2.1 การสร้างชุดควบคุมการปรับระดับเมนิสคัสแบบอัตโนมัติ
	 	 2.1.1	 การออกแบบโครงสร้างของชุดควบคุมการปรับระดับเมนิสคัสแบบอัตโนมัติ
	 	 2.1.2	 การออกแบบและเขยีนโปรแกรมควบคมุเชือ่มต่อกับฮาร์ดแวร์ผ่านไมโครคอนโทรลเลอร์ส�าหรบัควบคมุระบบการ
ดูดจ่ายของเหลวในปิเปตต์และการปรับระดับเมนิสคัสแบบอัตโนมัติ
 2.2 การทดสอบประสิทธิภาพของชุดควบคุมการปรับระดับเมนิสคัสแบบอัตโนมัติ
	 	 2.2.1	 เครื่องมือ	อุปกรณ์	และสารเคมี
	 	 	 	 2.2.1.1	เครือ่งแก้วปรมิาตรชนดิปิเปตต์แบบ	Volumetric	pipette	ขนาดความจ	ุ1-100	มลิลลิติร	จ�านวน	7	ตวัอย่าง	
และปิเปตต์แบบ	Graduated	pipette	ขนาด	1	-	25	มิลลิลิตร	จ�านวน	5	ตัวอย่าง	ที่ระดับชั้นความถูกต้อง	Class	AS	ซึ่งถูกผลิต
ตามมาตรฐาน	ISO	648	:	2008	[15]	และ	ISO	835	:	2007	[16]	ตามล�าดับ	ซึ่งมีค่าอ้างอิงมาตรฐานตามใบรับรองผลการสอบ
เทยีบจากหนว่ยงานทีไ่ด้รับการรับรองจากสถาบัน	Deutsche	Akkreditierungsstelle	GmbH	(DAkkS)	จากประเทศสาธารณรัฐ
เยอรมนี	
	 	 	 	 2.2.1.2	เครื่องชั่งอิเล็กทรอนิกส์ยี่ห้อ	Sartorius
	 	 	 	 	 -	Model	:	ME	215S,	Readability	:	0.00001	g,	Capacity	:	210	g
	 	 	 	 	 -	Model	:	ME	414S,	Readability	:	0.0001	g,	Capacity	:	410	g
	 	 	 	 2.2.1.3	น�้าปราศจากไอออน	(Deionized	water)
	 	 	 	 2.2.1.4	ขวดชั่งสาร
	 	 2.2.2	 วิธีการสอบเทียบ
	 	 	 	 หลักการสอบเทียบปิเปตต์คือการชั่งน�้าหนักของน�้าที่ถูกปล่อยออกจากปิเปตต์ภายใต้สภาวะแรงเนื่องจากอัตรา
เร่งความโน้มถ่วงของโลก	(Gravimetric	force)	แล้วน�าค่าน�า้หนักทีไ่ด้มาค�านวณหาค่าปรมิาตรทีถู่กต้อง	ณ	อณุหภูมอ้ิางองิท่ี	20	
องศาเซลเซียส	(Volume	at	the	reference	temperature	of	20oC)	ตามมาตรฐาน	BS	EN	ISO	4787:2011	[12]	หรือ	ASTM								
E	542-01	(Reapproved	2012)	[13]	ห้องปฏิบติัการได้ด�าเนนิการสอบเทยีบปิเปตต์ขนาดต่าง	ๆ 	ทัง้แบบวิธีปกตท่ีิไม่ใช้ชดุเครือ่ง
มือ	และใช้เครื่องปรับระดับเมนิสคัสแบบอัตโนมัติที่พัฒนานั้นมาสอบเทียบเครื่องแก้ว	แล้วน�ามาเปรียบเทียบกับค่ามาตรฐาน
อ้างอิงของปิเปตต์ที่มีใบรับรองผลการสอบเทียบจาก	DAkkS	ซึ่งวิธีการสอบเทียบปกตินั้นจะด�าเนินการโดยเริ่มจากดูดน�้าเข้าไป
ใน	ปิเปตต์จนระดับน�้าอยู่เหนือขีดปริมาตร	จากนั้นปรับระดับ	Meniscus	ณ	ขีดปริมาตรและปล่อยน�้าสู่ภาชนะรองรับแล้วน�าไป
ชัง่	ส่วนการสอบเทยีบโดยใช้เครือ่งปรบัระดบัเมนิสคสัแบบอตัโนมตันิัน้	จะเป็นแบบอตัโนมติัตัง้แต่การเริม่การควบคมุการดดูน�า้
เข้าปิเปตต์จนถึงขั้นตอนการปรับระดับ	Meniscus	ณ	ขีดบอกปริมาตร
	 	 2.2.3	การค�านวณค่าปริมาตรของปิเปตต์	ณ	อุณหภูมิอ้างอิงท่ี	20	องศาเซลเซียส	จะค�านวณโดยใช้สมการที่	(1)
          
  
	 	 	 	 	 	 	 	 	 	 	 	 	 	 	 	 	 	 	 	 	 	 	 	 	 	 	 	 (1)

แทนค่า  m = IL - IE			จะได้	 	 	 	 	 		 	 	 (2)
                           

เมื่อ		V20 ปริมาตรของเครื่องแก้วที่อุณหภูมิอ้างอิงที่	20	
oC		(cm3	หรือ	ml)

IL		=	 น�้าหนักของภาชนะที่มีน�้ากล่ันบรรจุอยู่	(g)
IE 	=	 น�้าหนักของภาชนะเปล่า	(g)
PW	 	=	 ความหนาแน่นของน�้า	(g/cm3)
PA	 	=	 ความหนาแน่นของอากาศขณะสอบเทียบ	(g/cm3)
PB 	=	 ความหนาแน่นของมวลมาตรฐานในเครื่องชั่ง	(ก�าหนดให้มีค่าเท่ากับ	8.0	g/cm3)
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æ		=	 	สัมประสิทธิ์การขยายตัวเชิงปริมาตรเนื่องจากความร้อนส�าหรับวัสดุที่ใช้ท�าเครื่องแก้ว	(OC-1)
tW		=	 อุณหภูมิของน�้าขณะสอบเทียบ	(

oC)

	 	 2.2.4	 การค�านวณค่าความไม่แน่นอนของผลการวัดปรมิาตรเป็นค่าความไม่แน่นอนขยาย	[17-18]	ท่ีได้จากการค�านวณ
ตามสมการที่	(3)	

             U = k x	uc                               (3)

เมื่อ	k   =				Coverage	factor	ที่ระดับความเชื่อมั่น	95%
       uc =				ค่าความไม่แน่นอนมาตรฐานรวม
และ

เมื่อ						UA  =	 ค่าความไม่แน่นอนที่เกิดจากการวัดซ�้า
      UB1 	 =	 ค่าความไม่แน่นอนของเครื่องชั่ง	(ภาชนะเปล่า)
      UB2	 	 =	 ค่าความไม่แน่นอนของเครื่องชั่ง	(ภาชนะที่บรรจุน�้า)
      UL1 	 =	 ค่าความไม่แน่นอนจาก	linearity	ของเครื่องชั่ง	(ภาชนะเปล่า)
      UL2 	 =	 ค่าความไม่แน่นอนจาก	linearity	ของเครื่องชั่ง	(ภาชนะที่บรรจุน�้า)
      URep1	 =	 ค่าความไม่แน่นอนจาก	reproducibility	ของเคร่ืองชั่ง	(ภาชนะเปล่า)
      URep1	 =	 ค่าความไม่แน่นอนจาก	reproducibility	ของเคร่ืองชั่ง	(ภาชนะที่บรรจุน�้า)
      UR1	 		 =	 ค่าความไม่แน่นอนจาก	readability	ของเครื่องชั่ง	(ภาชนะเปล่า)
      UR2  =	 ค่าความไม่แน่นอนจาก	readability	ของเครื่องชั่ง	(ภาชนะที่บรรจุน�้า)
      Utw	 	 =	 ค่าความไม่แน่นอนจากอุณหภูมิของน�้า
      Uta 	 =	 ค่าความไม่แน่นอนจากอุณหภูมิของห้อง
      Up	 	 =	 ค่าความไม่แน่นอนจากความดันบรรยากาศ
      Uh	 		 =	 ค่าความไม่แน่นอนจากความชื้นสัมพัทธ์
      Uæ	 	 =	 ค่าความไม่แน่นอนจากสัมประสิทธ์การขยายตัวของเครื่องแก้ว
      Ume 	 =	 ค่าความไม่แน่นอนจากการปรับปริมาตรหรือปรับระดับ	Meniscus		ณ	ขีดบอกปริมาตร

และค่า	c	เป็น	Sensitivity	coefficient	ซึ่งค�านวณโดยใช้	Partial	derivatives	ของสมการ	(2)	จะได้

3 ผลและวิจารณ์ (Result and discussion)
 3.1 ผลการออกแบบโครงสร้างของชุดควบคุมการปรับระดับเมนิสคัสแบบอัตโนมัติ
	 	 ส่วนประกอบของชุดควบคุมการปรับระดับเมนิสคัสนั้นประกอบด้วย	3	ส่วนหลัก	ดังนี้
	 	 3.1.1	 ส่วนอุปกรณ์ส�าหรับจับปิเปตต์ที่สามารถควบคุมการปรับระดับข้ึน-ลงได้ด้วยระบบไฟฟ้าท่ีสามารถปรับความเร็ว
ได้ตามต้องการ		อกีทัง้ยังสามารถควบคมุได้จากโปรแกรมคอมพิวเตอร์หรอืจากแผงควบคุมหน้าเครือ่งปรบัระดับ	ประกอบดัวยอุ
ปกรณ์ย่อย	ดังนี้
	 	 	 	 3.1.1.1	รางเคลื่อนที่	(Linear	guide)	ส�าหรับเลื่อนปิเปตต์ขึ้น-ลง	ซึ่งด้านบนของรางนั้นมีท่อสแตนแลสส�าหรับใส่
ท่อยางเพื่อต่อเข้ากับปลายด้านบนของปิเปตต์
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	 	 	 	 3.1.1.2	ตัวจับปิเปตต์	(Pipette	holder)	เพื่อจับยึดปิเปตต์ที่มีความจุตั้งแต่	1-100	มิลลิลิตร
	 	 	 	 3.1.1.3	แท่นวางเครือ่งปรบัระดบัเมนิสคสัท่ีท�าจากวัสดุอลูมเินียมสีด�า	ขนาดประมาณ	550	x	500	x	20	มลิลิเมตร	
พร้อมขาปรับระดับ	แท่นวางนี้ใช้ส�าหรับยึดอุปกรณ์	ข้อ	1.1	และ	1.2	ให้ตั้งอยู่ในแนวฉาก
	 	 	 	 3.1.1.4	Pipette	Adapter	ด้านหน่ึงต่อกับท่อยางส�าหรบัระบบดูดและปล่อยของเหลว	ส่วนอกีด้านหน่ึงต่อกับปลาย
บนของปิเปตต์	ซึ่งใช้ได้กับปิเปตต์ที่มีความจุตั้งแต่	1-100	มิลลิลิตร
	 	 3.1.2		ส่วนอุปกรณ์ส�าหรับการดูดและปล่อยของเหลวให้เข้าออกปิเปตต์ด้วยมอเตอร์	(Water	pump)	ที่จะเชื่อมต่อกับ
โปรแกรมการประมวลภาพภาพแบบ	Real	time	ด้วย	Digital	image	processing	เพ่ือให้การท�างานของชดุควบคมุการปรบัระดบั
เมนิสคัสเป็นแบบอัตโนมัติ	อีกทั้งยังควบคุมการท�างานระบบวาล์ว	เพื่อปล่อยน�้าจากปิเปตต์ลงในภาชนะรองรับที่เตรียมไว้
	 	 3.1.3	 ส่วนอปุกรณ์ส�าหรบัจบักล้องดิจทิลัไมโครสโคปทีส่ามารถปรบัเลือ่นด้วยมอืเพ่ือให้เคลือ่นท่ีได้ท้ังแนวแกน	x,	y	และ	
z	ซึ่งในส่วนนี้นักวิจัยได้ท�าการปรับแผนและออกแบบให้อุปกรณ์ส่วนน้ีถูกขับเคลื่อนด้วยมือแทนการขับเคลื่อนแบบอัตโนมัติ
เนื่องจากงบประมาณที่มีจ�ากัด	อุปกรณ์ย่อยของส่วนนี้มี	ดังนี้
	 	 	 -	 ตวัจบักล้องดจิทัิลไมโครสโคป	(Digital	microscope	holder)	และกล้องขยายทีใ่ช้เพ่ือรบัและบนัทึกภาพขณะปรบั
ระดับ	Meniscus	และขยายภาพ	Meniscus	ให้เห็นชัดโดยผ่านจอรับภาพ	มีก�าลังขยายจากตัวเลนส์ปรับได้ตั้งแต่	10–200	เท่า	
มเีลนส์ตดัแสงสะท้อน	Polarizer	เพ่ือใช้ลดแสงสะท้อนจากผวิแก้วของปิเปตต์	และสามารถเชือ่มต่อผ่านช่อง	USB	ของคอมพิวเตอร์
และมีโปรแกรมส�าหรับบันทึกภาพ
	 	 	 -	 รางเคลื่อนที่	(Linear	guide)	ส�าหรับเลื่อนกล้องขึ้น-ลง	(แกน	z)	ด้วยการใช้มือหมุนจากแกนราง
	 	 	 -	 รางเคลือ่นที	่(Linear	guide)	ส�าหรบัเลือ่นกล้องในแนวซ้าย-ขวา	หน้า-หลงั	(แกน	x,	y)	ด้วยการใช้มอืหมนุจากแกนราง
ภาพการออกแบบและตัวเครื่องปรับระดับเมนิสคัสแบบอัตโนมัติที่ได้รับการประกอบแล้วเสร็จนั้นเป็นไปตามรูปที่	1	

รูปที่	1		โครงสร้างที่ได้ออกแบบ	(ซ้าย)		เครื่องปรับระดับเมนิสคัสแบบอัตโนมัติที่ประกอบและติดตั้ง	(ขวา)

 3.2 การออกแบบและเขียนโปรแกรมควบคุมการท�างานของชุดปรับระดับเมนิสคัสด้วยโปรแกรมคอมพิวเตอร์
	 	 นักวิจัยได้พัฒนาและออกแบบโปรแกรมคอมพิวเตอร์ด้วย	Visual	basic	version	2005	เพ่ือควบคุมการท�างานของชุด
ปรับระดับเมนิสคัส	ตั้งชื่อว่า	“DSS	Pipette	calibration”	ประกอบด้วยโปรแกรมย่อยหรือท่ีเรียกว่าโมดูล	(Module)	ท้ังหมด	4	
โมดูล	ตามผังที่แสดงในรูปที่	2	
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รูปที่	2		ผังโปรแกรมการควบคุมการท�างานของเครื่องปรับระดับเมนิสคัส

รายละเอียดแต่ละโมดูลเป็น	ดังนี้
	 	 3.2.1	 โมดูลการควบคุมการดูดปล่อยของเหลวด้วยปั๊ม
การใช้ชดุควบคมุการปรบัระดบัเมนิสคสัท่ีแบบเป็นอตัโนมตันิัน้	จะต้องด�าเนินการออกแบบวงจรและเขยีนโปรแกรมควบคมุการ
เชื่อมต่อกับส่วนฮาร์ดแวร์ผ่านไมโครคอนโทรลเลอร์	เพื่อควบคุมระบบการดูดจ่ายของเหลวในปิเปตต์	ประกอบด้วย	3	โปรแกรม
ย่อย	ดังนี้
	 	 	 	 3.2.1.1	วงจรท่ีท�างานร่วมกับส่วน	Servo	motor	ส�าหรบัส่ังการมอเตอร์ควบคุมการเคล่ือนท่ีของรางเคล่ือนท่ี	(Linear	
guide)	ที่ติดอยู่กับตัวจับปิเปตต์	(Pipette	holder)	ให้เลื่อนปิเปตต์ขึ้น-ลง	ในแนวแกน	z		ช่วยให้ผู้ปฏิบัติงานสามารถบังคับการ
เคลื่อนที่ของรางได้จากปุ่มควบคุมที่อยู่ติดกับแท่นวางเครื่อง
	 	 	 	 3.2.1.2	โปรแกรมส�าหรับท�างานร่วมกับชุดควบคุมการท�างานของ	Servo	motor	(Servo	motor	controller)	เพื่อ
ควบคุมการเคลื่อนที่ของรางเคลื่อนที่	(Linear	guide)	ที่ติดอยู่กับตัวจับปิเปตต์	(Pipette	holder)	ให้เลื่อนปิเปตต์ขึ้น-ลงในแนว
แกน	z	โดยผู้ปฏิบัติงานสั่งการผ่านหน้าจอคอมพิวเตอร์ได้		ซึ่งโปรแกรมนี้นักวิจัยได้พัฒนาและออกแบบโปรแกรมเอง
	 	 	 	 3.2.1.3	โปรแกรมการเช่ือมต่ออุปกรณ์ส�าหรับการดูด-ปล่อยของเหลวเข้าสู่ปิเปตต์ด้วยมอเตอร์	(Water	pump)	
สามารถควบคุมผ่านคอมพิวเตอร์โดยสั่งให้มอเตอร์หมุนในทิศทางที่ดูดของเหลวเข้า	และหมุนในทิศทางตรงข้ามเพ่ือปล่อย
ของเหลวออก
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	 	 	 	 โปรแกรมดงักล่าวยังสามารถเชือ่มต่อกับโปรแกรมการประมวลภาพแบบ	Real	time	ด้วย	Digital	image	processing	
เพ่ือให้การท�างานของชดุควบคมุการปรบัระดบัเมนิสคสัเป็นแบบอตัโนมตั	ิอกีท้ังยังควบคมุการท�างานระบบวาล์วให้เปิดหรอืปิด	
โดยหากเปิดวาล์วก็เพื่อปล่อยน�้าจากปิเปตต์ลงในภาชนะรองรับที่เตรียมไว้	หากปิดวาล์วก็จะใช้เมื่อต้องการดูดน�้าเข้าปิเปตต์
	 	 	 	 นอกจากนี้	ยังควบคุมการท�างานของปั๊ม	BT101S	ผ่านทางการเชื่อมต่อด้วย	RS485	ด้วยรูปแบบการสื่อสารชนิด	
Modbus		สามารถควบคุมความเร็วและทิศทางการดูดหรือปล่อยของเหลวของปิเปตต์ได้
	 	 	 	 ระบบการดูดปล่อยของเหลวในรูปที่	3	โดยปลายของสายยางด้านหนึ่งอยู่ในปั๊ม	ขณะที่อีกปลายหนึ่งของท่อสาย
ยางต่อกับปิเปตต์	เมือ่ป๊ัมหมนุในทิศทางทวนเขม็นาฬิกา	ลกูกลิง้ของป๊ัมจะรดีอากาศออกจากสายยาง	ซึง่เป็นการดูดอากาศออก	
ท�าให้ของเหลวถูกดูดเข้าในปิเปตต์	และเม่ือปั๊มหมุนในทิศทางตามเข็มนาฬิกา	จะท�างานตรงกันข้าม	ท�าให้ของเหลวถูกปล่อย
ออกจากปิเปตต์	ทิศทางและความเร็วการหมุนของปั๊มจะถูกสั่งผ่านทางโปรแกรมย่อยตามรูปที่	4		(รูปโปรแกรมเฉพาะส่วนการ
ควบคุมการท�างานของปั๊ม)

รูปที่	3	ระบบการดูดปล่อยของเหลวเข้าสู่ปิเปตต์ด้วยระบบควบคุมการท�างานของปั๊ม

รูปที่	4	ผังสรุปโมดูลส�าหรับการควบคุมการดูดปล่อยของเหลวด้วยปั๊ม



88        BULLETIN OF APPLIED SCIENCES VOL. 9 NO. 9 AUGUST 2020

	 	 3.2.2	 โมดูลการแสดงภาพวิดีโอของของเหลวที่อยู่ในปิเปตต์เพ่ือใช้ตรวจวัดระดับของเหลว
	 	 	 	 ท�าหน้าทีค่วบคมุการท�างานของกล้องดจิทัิลไมโครสโคปท่ีแสดงภาพแบบ	Real-time		ซึง่เป็นอปุกรณ์หลกัทีส่�าคัญ
ในงานวิจัยนี้	เพื่อใช้ขยายภาพขีดบอกปริมาตรของปิเปตต์		และคุณสมบัติที่ส�าคัญ	2	ประการ	คือ
	 	 	 	 -	 มีอัตราการขยายภาพสูงถึง	200	เท่า	บางรุ่นสามารถขยายได้ถึง	1,000	เท่า	อย่างไรก็ตาม	ในการวิจัยน้ีใช้
ประมาณ	20	เท่า	ซึ่งเพียงพอกับความต้องการ
	 	 	 	 -	 เชื่อมต่อกับคอมพิวเตอร์ได้ง่าย	ท�าให้สามารถเขียนโปรแกรมรองรับ	และแสดงภาพแบบ	Real-time	
	 	 	 	 ถึงแม้ว่ากล้องนี้จะมีโปรแกรมส�าหรับการแสดงภาพแบบส�าเร็จรูป	แต่นักวิจัยได้พัฒนาโปรแกรมย่อยขึ้นมาเพ่ือ
ใช้แสดงภาพแบบ	Real-time	ทีท่�างานเช่นเดยีวกับโปรแกรมส�าเรจ็รปูของบรษิทั	โปรแกรมย่อยนีร้วมอยู่ในชดุค�าสัง่ในโปรแกรม	
DSS	Pipette	calibration	เพ่ือควบคุมการท�างานของชุดเครื่องมือน้ีท่ีนักวิจัยได้ออกแบบไว้ให้สามารถปรับระดับให้เป็นแบบ
อัตโนมัติ	(Fully	automatic	system)	โดยใช้เทคนิค	Image	processing	จากภาพที่เป็นแบบ	Real-time
	 	 3.2.3	 โมดูลควบคุมของเหลว	ที่ต�าแหน่ง	Meniscus
	 	 	 	 เป็นโปรแกรมที่น�าโมดูลการควบคุมการดูดปล่อยของเหลวด้วยปั๊ม	และโมดูลการแสดงภาพวิดีโอของของเหลวที่
อยู่ในปิเปตต์เพ่ือใช้ตรวจวดัระดบัของเหลวมาร่วมในการท�างาน	ก่อนใช้โปรแกรมย่อยน้ี	ต้องเริม่จากส่ังให้ป๊ัมดูดของเหลวจนอยู่เหนือ
เส้นขีดบอกปรมิาตรทีต้่องการสอบเทยีบ	แล้วให้โปรแกรมย่อยเริม่ท�างาน	มขีัน้ตอนของการท�างาน	ตามแผนภาพในรปูท่ี	5		ดังนี้
	 	 	 	 1.	ตรวจสอบรูปภาพที่กล้องวิดีโอจับภาพได้	ให้วางเส้นตรงในแนวดิ่ง	ที่ขอบทั้ง	2	ด้านของปิเปตต์
	 	 	 	 2.	ค�านวณหาต�าแหน่ง	Pixel	ในแนวแกน	x	โดยเฉลี่ยจาก	Pixel	ของเส้นตรงที่ขอบทั้ง	2	ด้านของปิเปตต์	ที่ได้ท�า
เครื่องหมายไว้
	 	 	 	 3.	ก�าหนดต�าแหน่ง	Pixel	ในแนวแกน	y		ซึ่งเป็นต�าแหน่งของระดับปริมาตรที่ต้องการสอบเทียบ	โดยวางเส้นตรง
ในแนวระนาบที่รูปภาพปิเปตต์
	 	 	 	 4.	เมื่อกดปุ่มให้เริ่มท�างาน	จะส่งค�าสั่งให้ปั๊มปล่อยของเหลวออกจากปิเปตต์
	 	 	 	 5.	ตรวจสอบรูปภาพจากกล้องวิดีโอ	โดยวิเคราะห์ต�าแหน่ง	Pixel	ของ	Meniscus	ทั้งในแนวแกน	x	และ	y	โดย	
Pixel	ในแนวแกน	x	จะยึดถือค่าเดียวกับที่ได้ค�านวณในข้อ	2	ส่วนค่า	Pixel	ในแนวแกน	y	จะน�ามาเปรียบเทียบกับ	ค่า	Pixel	ที่
ได้ก�าหนดไว้ในข้อ	3	เมื่อมีค่าน้อยกว่า	ปั๊มจะยังคงท�างานเพ่ือปล่อยของเหลวต่อไป	แต่เมื่อมีค่าเท่ากันหรือมากกว่า	โปรแกรม
จะสั่งให้ปั๊มหยุดท�างาน	พร้อมกับบันทึกรูปภาพของปิเปตต์ที่ต�าแหน่งนี้		

รูปที่	5	ผังแสดงการควบคุมของเหลวที่ต�าแหน่ง	Meniscus
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	 	 3.2.4	 โมดูลการควบคุมต�าแหน่งของปิเปตต์ด้วยมอเตอร์
	 	 	 	 ท�าหน้าที่ควบคุมเซอร์โวมอเตอร์ขนาด	100	วัตต์	ที่ติดตั้งมาพร้อมกับแขนกล	เมื่อมอเตอร์หมุนจะควบคุมให้แขน
กลเลื่อนขึ้นหรือลงได้	การท�างานของโปรแกรมย่อยน้ีเป็นไปตามรูปท่ี	6		โดยโปรแกรมจะส่งค�าสั่งการควบคุมมอเตอร์ผ่านทาง
สาย	RS232	โดยส่งไปที่การ์ด	Arduino	Uno	ซึ่งจะแปลงค�าสั่งส่งต่อไปที่วงจรอิเล็คทรอนิส์ที่ใช้ควบคุมมอเตอร์	โดยใช้สัญญาณ
พัลส์ขับมอเตอร์	และส่งต่อให้กับเซอร์โวไดเวอร์ซึ่งเป็นอุปกรณ์ที่ใช้ขับมอเตอร์โดยตรง

รูปที่	6	ผังแสดงการควบคุมต�าแหน่งของปิเปตต์ด้วยมอเตอร์

 3.3 ผลการทดสอบประสิทธิภาพของชุดควบคุมการปรับระดับเมนิสคัสแบบอัตโนมัติ
  การทดสอบประสทิธิภาพของเครือ่งปรบัระดบัเมนสิคสัแบบอตัโนมติั	ท�าโดยการน�าเครือ่งมอืดงักล่าวมาใช้ในกระบวนการ
สอบเทียบเครื่องแก้ว	เพ่ือหาค่าปริมาตรที่ค�านวณหาค่าปริมาตรท่ีถูกต้อง	ณ	อุณหภูมิอ้างอิงท่ี	20	องศาเซลเซียส	(Volume	at	
the	reference	temperature	of	20oC)	ตามวิธีมาตรฐาน	

	 	 ตารางที่	1	และ	2	แสดงค่าผลการวัดปริมาตร	(จากการวัดซ�้า	5	ครั้ง)	และค่าความไม่แน่นอนของการวัดจากการสอบ
เทียบของเครื่องแก้วปิเปตต์แบบ	Volumetric	pipette	และ	Graduated	pipette	โดยใช้วิธีการสอบเทียบแบบปกติและการใช้
เครื่องปรับระดับเมนิสคัส	ซึ่งตารางท่ี	1	และ	2	นั้นจะเปรียบเทียบกับค่าอ้างอิงมาตรฐานจากหน่วยงานที่ได้รับการรับรองจาก	
DAkkS		
 
ตารางที่	1	ผลการัด	voiumetric	pipette	โดยใช้วิธีแบบปกติและการใช้เครืองปรับระดับเมนิสคัส	เปรียบเทียบกับค่าอ้างอิงมาตราฐานจากหน่วยงาน
ที่ได้รับการรับรองจาก	DAkkS

ขนาดความจุ 
(มิลลิลิตร)

ค่าจากหน่วยงานที่ได้รับการรับรอง
จาก DAkkS

ผลการสอบเทียบโดยวิธีปกติ
ผลการสอบเทียบโดยโดยใช้เครื่อง

ปรับระดับ

ปริมาตร
(มิลลิลิตร)

±ค่าความไม่
แน่นอน

(มิลลิลิตร)

ปริมาตร
(มิลลิลิตร)

±ค่าความไม่
แน่นอน

(มิลลิลิตร)

ปริมาตร
(มิลลิลิตร)

±ค่าความไม่
แน่นอน

(มิลลิลิตร)

1 0.9975 0.0015 0.9991 0.0020 0.9963 0.0020

2 2.0025 0.0025 2.0031 0.0020 2.0021 0.0020

5 4.9980 0.0021 4.9989 0.0024 5.0000 0.0024

10 9.9992 0.0031 9.9969 0.0030 10.0029 0.0030

25 25.005 0.009 24.9968 0.0050 25.0127 0.0050
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ขนาดความจุ 
(มิลลิลิตร)

ค่าจากหน่วยงานที่ได้รับการรับรอง
จาก DAkkS

ผลการสอบเทียบโดยวิธีปกติ
ผลการสอบเทียบโดยโดยใช้เครื่อง

ปรับระดับ

ปริมาตร
(มิลลิลิตร)

±ค่าความไม่
แน่นอน

(มิลลิลิตร)

ปริมาตร
(มิลลิลิตร)

±ค่าความไม่
แน่นอน

(มิลลิลิตร)

ปริมาตร
(มิลลิลิตร)

±ค่าความไม่
แน่นอน

(มิลลิลิตร)

50 49.999 0.010 50.0204 0.010 49.9872 0.010

100 100.014 0.014 100.0501 0.015 99.9948 0.015

ตารางที่	2	ผลการวัด	Graduated	pipette	โดยใช้วิธีแบบปกติและการใช้เครื่องปรับระดับเมนิสคัส	เปรียบเทียบกับค่าอ้างอิงมาตรฐานจากหน่วยงาน
ที่ได้รับการรับรองจาก	DAkkS

ขนาดความจุ 
(มิลลิลิตร)

ค่าจากหน่วยงานที่ได้รับการรับรอง
จาก DAkkS

ผลการสอบเทียบโดยวิธีปกติ
ผลการสอบเทียบโดยโดยใช้เครื่อง

ปรับระดับ

ปริมาตร
(มิลลิลิตร)

±ค่าความไม่
แน่นอน

(มิลลิลิตร)

ปริมาตร
(มิลลิลิตร)

±ค่าความไม่
แน่นอน

(มิลลิลิตร)

ปริมาตร
(มิลลิลิตร)

±ค่าความไม่
แน่นอน

(มิลลิลิตร)

1 1.0003 0.0012 1.002 0.0040 1.00025 0.0040

2 1.9999 0.0017 2.0023 0.0040 2.0021 0.0040

5 4.994 0.005 5.0028 0.0060 5.0010 0.0060

10 10.021 0.009 10.0331 0.0060 10.0282 0.0060

25 25.012 0.016 25.0373 0.012 25.0316 0.012

 3.4 วิจารณ์ผลการทดสอบ
	 	 การประเมินผลการสอบเทียบปิเปตต์ระหว่างการใช้วิธีแบบปกติและวิธีการใช้เครื่องปรับระดับเมนิสคัสอัตโนมัติ	เปรียบ
เทียบผลการวดักับค่าอ้างอิงมาตรฐานจากหน่วยงานที่ได้รับการรับรองจาก	DAkkS	(ตารางที	่1	และ	2)	ห้องปฏิบัติการใช้วธิีการ
ประเมินผลโดยเลือกใช้	En		number	[19]	ที่ค�านวณจากผลต่างระหว่างผลการวัดของห้องปฏิบัติการกับค่าอ้างอิง	หารด้วยราก
ที่สองของผลรวมก�าลังสองของค่าความไม่แน่นอนที่ระดับความเชื่อมั่นร้อยละ	95	ของห้องปฏิบัติการและค่าอ้างอิง	ดังแสดงใน
สมการด้านล่างนี้		

เมื่อ	 x 	 คือ	ผลการวัดของห้องปฏิบัติการ
    X  คือ	ค่าอ้างอิง	(Assigned	value)	จากห้องปฏิบัติการอ้างอิง
   Ulab คือ	ค่าความไม่แน่นอนของห้องปฏิบัติการที่ระดับความเชื่อมั่นร้อยละ	95
   Uref คือ	ค่าความไม่แน่นอนของค่าอ้างอิงที่ระดับความเชื่อมั่นร้อยละ	95
ส�าหรับเกณฑ์การประเมิน	En	number	เป็นดังนี้
	 ถ้า	 	|En|	≤	1	แสดงว่าผลการสอบเทียบอยู่ในเกณฑ์ที่ยอมรับได้	(Satisfactory)
	 ถ้า	 	|En|	>	1	แสดงว่าผลการสอบเทียบไม่อยู่ในเกณฑ์ที่ยอมรับได้	(Unsatisfactory)
	 ผลการประเมิน	En	number	จากตารางท่ี	3	และตารางที่	4	พบว่า	ผลการวัดปิเปตต์	บางตัวอย่างได้ค่า	|En|	>	1	เมื่อใช้วิธี
ปกติสอบเทียบ	ซึ่งไม่อยู่ในเกณฑ์ท่ียอมรับได้	แต่เมื่อท�าการสอบเทียบตัวอย่างเดียวกันโดยใช้เครื่องปรับระดับอัตโนมัติ	พบว่า
ค่า	|En|	≤	1	แสดงว่าผลการสอบเทียบเป็นที่น่าพอใจอยู่ในเกณฑ์ที่ยอมรับได้
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ตารางที่	3	ค่า	En	number	ของตัวอย่าง	Volumetric	pipette	จากตารางที่	1	จากการสอบเทียบโดยใช้วิธีแบบปกติและใช้เครื่องปรับระดับอัตโนมัต	ิ
เปรียบเทียบกับค่าอ้างอิงมาตรฐานจากหน่วยงานที่ได้รับการรับรองจาก	DAkkS

ขนาดความจุ (มิลลิลิตร)
En number ( |En|  )

โดยวิธีปกติ โดยใช้เครื่องปรับระดับ

1 0.64 0.48

2 0.19 0.12

5 0.28 0.63

10 0.53 0.86

25 0.8 0.75

50 1.51* 0.83

100 1.76* 0.94

หมายเหตุ			*	หมายถึง	ค่า	 |En|	>	1

ตารางที่	4	ค่า	En	number	ของตัวอย่าง	Graduated	pipette	จากตารางที่	2	จากการสอบเทียบโดยใช้วิธีแบบปกติและใช้เครื่องปรับระดับอัตโนมัติ	
เปรียบเทียบกับค่าอ้างอิงมาตรฐานจากหน่วยงานที่ได้รับการรับรองจาก	DAkkS

ขนาดความจุ (มิลลิลิตร)
En number ( |En|  )

โดยวิธีปกติ โดยใช้เครื่องปรับระดับ

1 0.41 0.01

2 0.55 0.51

5 1.13* 0.90

10 1.12* 0.67

25 1.26* 0.98

หมายเหตุ			*	หมายถึง	ค่า	 |En|	>	1

	 สาเหตุที่ท�าให้ได้ค่า	En	number	อยู่ในเกณฑ์ท่ีไม่ยอมรับน้ันอาจเกิดจากความความผิดพลาดจากการปรับระดับต�าแหน่ง	
Meniscus	ณ	ขดีบอกปรมิาตร		การสอบเทยีบแบบเดมินัน้อาจท�าให้ผู้ปฏบิติังานปรบัระดับท้องน�า้สูงหรอืต�า่กว่าขีดบอกปรมิาตร	
มีผลท�าให้การวัดปริมาตรของปิเปตต์ผิดพลาด	แต่การใช้ชุดปรับระดับอัตโนมัติน้ีจะมีกล้องขยายช่วยให้ผู้ปฏิบัติงานเห็นภาพ
ท้องน�า้ชดัเจนย่ิงขึน้	อ่านขดีปรมิาตรได้ง่าย	ลดความคลาดเคลือ่นจากการวดัซ�า้หลาย	ๆ 	ครัง้	ท�าให้เกิดความเทีย่งในการวัดมาก
ย่ิงข้ึน	ซึ่งยืนยันได้จากค่าเบี่ยงเบนมาตรฐาน	(Standard	deviation,	SD)	ของผลการวัดในตารางท่ี	5	และ	6	ท่ีแสดงให้เห็นว่า	
ผลการใช้ชดุปรบัระดับอตัโนมตัใิห้ค่าการวัดซ�า้ทีดี่กว่าการสอบเทียบโดยวิธีปกต	ิจากตารางดงักล่าวพบว่า	ค่า	SD	ทีใ่ช้ชดุเครือ่ง
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ปรับระดับเพียง	1	ค่าเท่านั้นที่สูงกว่าเมื่อเทียบกับการใช้วิธีสอบเทียบปกติ	คือตัวอย่างปิเปตต์ที่มีความจุ	2	มิลลิลิตร	แต่มีค่าสูง
กว่าเพียงเล็กน้อย	ส่วนตัวอย่างปิเปตต์อื่น	ๆ	ที่มีขนาดความจุน้อยกว่า	10	มิลลิลิตร	ล้วนมีค่า	SD	ที่ต�่ากว่าเมื่อใช้วิธีการสอบ
เทยีบปกต	ิซึง่อาจเน่ืองมาจากการควบคมุการปรบัระดบั	ณ	ต�าแหน่งเมนิสคสัส�าหรบัปิเปตต์ทีม่ปีรมิาตรน้อย	ๆ 	ทีร่ะบบ	Hardware	
บางตวัอาจยังไม่มปีระสทิธิภาพมากพอในการควบคมุการปล่อยของเหลวซึง่จะต้องปรบัเปลีย่นอปุกรณ์บางตวัเพ่ือความเหมาะสม
 
ตารางที่	5	ค่าเบี่ยงเบนมาตรฐานของผลการวัดของตัวอย่าง	Volumetric	pipette	จากตารางที่	1	จากการสอบเทียบโดยใช้วิธีแบบปกติและใช้เครื่อง
ปรับระดับอัตโนมัติ

ขนาดความจุ (มิลลิลิตร)
ค่าเบี่ยงเบนมาตรฐาน (SD)

โดยวิธีปกติ โดยใช้เครื่องปรับระดับ

1 0.0005 0.0001

2 0.0006 0.0008

5 0.0006 0.0005

10 0.0007 0.0006

25 0.003 0.001

50 0.001 0.001

100 0.001 0.001

ตารางที่	6	ค่าเบี่ยงเบนมาตรฐานของผลการวัดของตัวอย่าง	Graduated	pipette	จากตารางที่	2	จากการสอบเทียบโดยใช้วิธีแบบปกติและใช้เครื่อง
ปรับระดับอัตโนมัติ	

ขนาดความจุ (มิลลิลิตร)
ค่าเบี่ยงเบนมาตรฐาน (SD)

โดยวิธีปกติ โดยใช้เครื่องปรับระดับ

1 0.0007 0.0005

2 0.001 0.0005

5 0.001 0.001

10 0.001 0.0005

25 0.006 0.001
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4. สรุป (Conclusion)
	 งานวิจยัน้ีเป็นงานวิจยัท่ีเกิดจากแนวคดิทีจ่ะพัฒนาเทคโนโลยีนวตักรรมและซอฟแวร์เพ่ือใช้ส�าหรบัปรบัระดับเมนิสคัสให้เป็น
แบบอตัโนมตั	ิโดยการพัฒนาเครือ่งปรบัระดบัเมนสิคสัแบบอตัโนมติัด�าเนินงานใน	2	ส่วน	คือ	การสร้างชดุควบคุมการปรบัระดับ
เมนิสคัสแบบอัตโนมัติ	และการทดสอบประสิทธิภาพของชุดควบคุมการปรับระดับเมนิสคัสแบบอัตโนมัติ
	 ชดุควบคมุการปรบัระดบัเมนสิคสัแบบอตัโนมตันิัน้	ประกอบด้วยเครือ่งปรบัระดับเมนิสคัสและโปรแกรมคอมพิวเตอร์ควบคุม
การท�างาน	โครงสร้างของชุดควบคุมที่เป็น	Hardware	ประกอบด้วย	
	 -	ส่วนอุปกรณ์จับปิเปตต์ที่ควบคุมการปรับระดับขึ้น-ลงด้วยระบบไฟฟ้าสามารถปรับความเร็วได้ตามต้องการ
	 -	ส่วนอุปกรณ์การดูดจ่ายน�้าเข้าสู่ปิเปตต์ด้วยมอเตอร์	ที่เชื่อมต่อกับโปรแกรมการประมวลภาพแบบ	Real	time
	 -	ส่วนอุปกรณ์จับกล้องดิจิทัลไมโครสโคปที่ปรับเลื่อนได้ด้วยมือเพื่อให้เคลื่อนที่ได้ทั้งแนวแกน	x,	y	และ	z
	 โปรแกรมควบคมุการท�างานของเครือ่งปรบัระดบัเมนสิคสัชือ่ว่า	DSS	Pipette	calibration	สามารถท�างานได้อย่างมปีระสทิธิภาพ
ทั้งในส่วนของการควบคุมต�าแหน่งของปิเปตต์ด้วยมอเตอร์	การควบคุมการดูดปล่อยของเหลวด้วยปั๊ม	การแสดงภาพบนจอ
คอมพิวเตอร์แบบ	Real	time	เพ่ือใช้ตรวจสอบระดับของของเหลวและการควบคุมของเหลวท่ีต�าแหน่ง	Meniscus	ให้เป็นแบบ
อัตโนมัติ	เพื่อให้ผู้ปฏิบัติงานสามารถปรับระดับ	Meniscus	ให้อยู่ต�าแหน่งที่ถูกต้อง	
	 การทดสอบประสิทธิภาพของชุดควบคุมการปรับระดับเมนิสคัสแบบอัตโนมัติเพ่ือใช้สอบเทียบเครื่องแก้วประเภทปิเปตต์ท้ัง
แบบ	Volumetric	pipette	และแบบ	Graduated	pipette	นั้นได้ผล	ดังนี้
	 -	ผลการวัดมีความถูกต้องแม่นย�าสูง	(High	accuracy	and	precision)	ลดความผิดพลาดท่ีเกิดจากทักษะความเชี่ยวชาญ
ของผู้ปฏิบัติงาน	(Human	error)	ท�าให้ลดความคลาดเคลื่อนจากการวัดซ�้าหลาย	ๆ	ครั้ง
	 -	ผู้ปฏิบัติงานสามารถปรับระดับ	Meniscus	ได้ตรงต�าแหน่งขีดบอกปริมาตรโดยการมองผ่านจอรับภาพท่ีขยายภาพให้เห็น
ชัดเจน	ช่วยป้องกันมิให้ผู้ปฏิบัติงานมีปัญหาด้านสายตาที่เกิดจากการเพ่งมองเป็นระยะเวลานาน
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บทคัดย่อ
	 งานวิจัยน้ีมีวัตถุประสงค์ท่ีจะปรับปรุงระบบปรับตั้งภายในแบบอัตโนมัติ	(Automatic	internal	adjustment	system)	ของ
เครือ่งชัง่ทีไ่ด้พัฒนาขึน้มาก่อนหน้าน้ีให้มหีน่วยความจ�าท่ีใช้บนัทึกข้อมลูประวัติการปรบัตัง้	ได้แก่	เวลา	อณุหภูม	ิความชืน้	ความ
ดัน	และจ�านวนครั้งที่ท�าการปรับตั้ง	โดยข้อมูลเหล่านี้จะถูกบันทึกไว้ในหน่วยความจ�า	SD	card	ในงานวิจัยนี้จะท�าการประกอบ
ระบบตรวจวัด	(Sensor)	ทีใ่ช้วัดค่าอุณหภูม	ิความชืน้	ความดันบรรยากาศ	และเวลา	เข้ากับระบบควบคมุการท�างาน	(Microcontroller)	
ทีม่ส่ีวนส�าหรบัเก็บข้อมลูในรปูแบบ	SD	card	โดยมกีารเขยีนโปรแกรมควบคุมการปรบัต้ังเครือ่งชัง่น�า้หนักด้วยภาษา	C	ผ่านการ
เชื่อมต่อแบบ	RS232	และโปรแกรมบันทึกข้อมูลการปรับตั้งลงในหน่วยความจ�า	เมื่ออุณหภูมิหรือเวลาเปลี่ยนแปลงระบบปรับ
ตั้งจะท�างานและบันทึกสภาวะขณะปรับตั้งลงในหน่วยความจ�า	SD	card	จากผลการทดลองพบว่าเครื่องชั่งน�้าหนักที่ใช้ในงาน
วิจยัได้รบัการปรบัตัง้เมือ่อณุหภูมหิรอืเวลาเปลีย่นแปลงไป	พร้อมท้ังสามารถบนัทกึข้อมลูสภาวะของการปรบัตัง้ไว้ในหน่วยความ
จ�า	SD	card	ได้

Abstract
	 This	research	is	aimed	to	improve	the	previous	developed	automatic	internal	adjustment	system	to	be	included	
with	the	memory	unit	for	recording	condition	(time,	temperature,	humidity,	atmospheric	pressure)	and	number	of	the	
adjustment	activated.	The	information	is	recorded	in	SD	memory	card.	The	sensor	system	(time,	temperature,	
humidity,	atmospheric	pressure)	and	the	microcontroller	system	with	SD	memory	card	slot	will	be	assembled	together.	
The	C	language	program	is	used	to	control	the	adjustment	system	via	RS232	port	and	also	command	the	recording	
of	the	condition	of	automatic	adjustment	system	into	the	memory	unit.	When	the	setting	parameters	are	changed	
(temperature	or	time),	the	adjustment	system	will	be	activated	and	then	record	the	information	into	the	SD	memory	
card.	The	experiment	shows	that	the	electronic	balance	used	in	this	research	is	adjusted	automatically	when	
temperature	or	time	is	changed	and	also	recording	the	information	into	the	SD	memory	card.
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Keywords:	Internal	adjustment,	Automatic,	Electronic	balance,	Memory
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1. บทน�า (Introduction)
	 เครื่องชั่งน�้าหนักเป็นเครื่องมือวัดท่ีส�าคัญและใช้งานกันอย่างแพร่หลายในภาคอุตสาหกรรมหลายด้าน	และมีความต้องการ
ค่าน�้าหนักที่มีความถกูต้องแมน่ย�า	โดยค่าความถกูต้องของเครือ่งชัง่ขึน้อยูก่บัสภาวะแวดล้อม	ได้แก่	อุณหภมูิ	ความชื้นสัมพทัธ์
และความดันบรรยากาศ	ดังน้ันผู้ผลิตจึงได้พัฒนาระบบปรับตั้งขึ้นมาเพ่ือท�าหน้าที่ปรับค่าความถูกต้องของเครื่องชั่งให้เหมาะ
สมสอดคล้องกับสภาวะแวดล้อมที่เครื่องชั่งใช้งานอยู่	ซึ่งมีอยู่ด้วยกัน	2	วิธี	ดังนี้
	 1)	 การปรับตั้งภายใน	(Internal	adjustment)	เป็นการปรับตั้งโดยใช้ตุ้มน�้าหนักมาตรฐานที่อยู่ภายในเครื่องชั่งหรือที่เรียก

ว่า	built-in	adjustment	weight	[1]
	 2)	 การปรับตั้งภายนอก	(External	adjustment)	เป็นการปรับตั้งโดยใช้ตุ้มน�้าหนักมาตรฐานจากภายนอกมาท�าการวางบน

เครื่องชั่งเพื่อให้เครื่องชั่งจ�าค่าน�้าหนักแล้วท�าการปรับตั้ง	ตามปกติจะมีค่าใกล้เคียงกับค่าความสามารถสูงสุดในการชั่ง
ของเครื่องชั่ง	[2]

	 ส�าหรับการปรับตั้งภายในนั้นจะถูกกระตุ้นให้ท�างานได้	2	รูปแบบ	ได้แก่	แบบท่ีผู้ใช้งานกระตุ้นค�าสั่งปรับต้ังเอง	และแบบ
อัตโนมัติที่เริ่มท�างานเมื่ออุณหภูมิมีค่าเปลี่ยนแปลงไปตามที่ผู้ผลิตก�าหนด	เช่น	เปลี่ยนแปลงไป	1oC	หรือครบก�าหนดระยะเวลา
ตามที่ผู้ผลิตก�าหนด	[3]	ซึ่งเป็นฟังก์ชันการท�างานที่มีเฉพาะเครื่องชั่งรุ่นที่มีการปรับตั้งภายในเท่านั้น
	 ส�าหรับกรณีที่ผู้ใช้งานกระตุ้นค�าสั่งเองนั้นผู้ใช้งานจะต้องสามารถตัดสินใจได้ว่าเมื่อใดควรท�าการปรับตั้งเครื่องชั่ง	ซึ่งในทาง
ปฏิบัติผู้ใช้งานเครื่องชั่งส่วนใหญ่ไม่มีการเก็บรวบรวมข้อมูลสภาวะแวดล้อมไว้ท�าให้ผู้ใช้งานบางรายจึงตัดสินใจท�าการปรับต้ัง
เครือ่งชัง่ก่อนการใช้งานทกุครัง้เพ่ือป้องกันผลกระทบทีจ่ะเกิดขึน้	ซึง่บางครัง้อาจไม่มคีวามจ�าเป็นต้องท�าการปรบัตัง้เครือ่งชัง่ก็ได้	
การปรบัต้ังเครือ่งชัง่บ่อยเกินความจ�าเป็นน้ีส่งผลให้กลไกปรบัตัง้ภายในเกิดการสกึหรอง่ายขึน้	ส่งผลให้อายุการใช้งานของเครือ่ง
ชั่งลดลง	ดังนั้นผู้ผลิตเครื่องชั่งจึงได้ท�าการพัฒนาระบบปรับตั้งแบบอัตโนมัติขึ้นมาเพ่ือลดปัญหาความยุ่งยากท่ีเกิดขึ้นต่อผู้ใช้
งาน	แต่เครื่องชั่งที่มีระบบปรับตั้งแบบอัตโนมัตินี้มีราคาสูงขึ้นท�าให้ผู้ใช้งานมีต้นทุนสูงขึ้นจากการซื้อเครื่องชั่งดังกล่าว
	 งานวิจยัก่อนหน้านีไ้ด้ท�าการพัฒนาระบบปรบัตัง้ภายในแบบอตัโนมตั	ิ(Automatic	internal	adjustment	system)	[4]เพ่ือน�า
มาใช้ร่วมกับเครื่องชั่งท่ีมีระบบปรับต้ังแบบที่ผู้ใช้งานต้องกระตุ้นค�าส่ังเองให้กลายเป็นเครื่องชั่งท่ีมีระบบปรับต้ังภายในแบบ
อัตโนมัติ	โดยสามารถก�าหนดค่าการเปลี่ยนแปลงของอุณหภูมิและเวลาท่ีต้องการจะใช้เป็นเงื่อนไขในการกระตุ้นระบบปรับต้ัง
ภายในของเครือ่งชัง่ได้ผ่านแป้นพิมพ์	ท�าให้ผูใ้ช้งานสามารถทดแทนการซือ้เครือ่งชัง่แบบอตัโนมตัเิครือ่งใหม่ทีม่รีาคาสงูกว่าและ
ยังสามารถใช้เครือ่งชัง่ทีม่อียู่แต่มปีระสทิธิภาพเพ่ิมมากขึน้	ซึง่จากผลการทดลองพบว่าระบบควบคมุการปรบัตัง้เครือ่งชัง่อตัโนมตัิ
ที่พัฒนาขึ้นมานั้นสามารถท�างานได้เมื่อเงื่อนไขที่ตั้งไว้มีการเปลี่ยนแปลง
	 ส�าหรบังานวิจยันีม้วัีตถุประสงค์ท่ีจะเพ่ิมเตมิฟังก์ชนัของระบบปรบัตัง้ภายในแบบอตัโนมตั	ิ(Automatic	internal	adjustment	
system)	ของเครื่องชั่งที่ได้พัฒนาข้ึนมาก่อนหน้าน้ีให้มีหน่วยความจ�าที่สามารถใช้บันทึกข้อมูลประวัติการปรับตั้ง	ได้แก่	เวลา	
อณุหภูม	ิความชืน้	ความดนั	และจ�านวนครัง้ท่ีท�าการปรบัตัง้	โดยข้อมลูเหล่าน้ีจะถูกบนัทกึไว้ในหน่วยความจ�า	SD	card	ซึง่ระบบ
ปรับตั้งแบบอัตโนมัติของเครื่องชั่งรุ่นใหม่	ๆ	ในปัจจุบันจะสามารถเก็บข้อมูลประวัติการปรับตั้งดังกล่าวได้	โดยมีวัตถุประสงค์
เพ่ือให้ผูใ้ช้งานได้ทราบถึงสภาวะแวดล้อมของห้องทีเ่ครือ่งชัง่ตดิตัง้อยู่ว่ามคีวามแปรปรวนมากน้อยเพียงใด	และยังมข้ีอมลูระบุ
ว่าระบบปรับตั้งถูกใช้งานบ่อยเพียงใด	เพื่อเป็นข้อมูลประกอบเกี่ยวกับการสึกหรอของเครื่องชั่งที่อาจเกิดขึ้น

2. วิธีการวิจัย (Experimental methods)
	 การท�างานของระบบปรบัตัง้อตัโนมตัพิร้อมหน่วยความจ�าทีพั่ฒนาขึน้มามหีลกัการแสดงในรปูที	่1	โดยตวัเซน็เซอร์จะท�าการ
ตรวจวัดค่าอุณหภูมิ	ความชื้น	ความดันบรรยากาศ	และระยะเวลาว่าเกินขอบเขตเงื่อนไขที่ก�าหนดไว้หรือไม่	ถ้าค่าท่ีวัดได้เกิน
ขอบเขตท่ีก�าหนดไว้	ตัว	microcontroller	จะท�าการส่งสัญญาณไปที่ตัวเครื่องชั่งผ่านช่องเชื่อมต่อสัญญาณเพ่ือท�าการกระตุ้น
ฟังก์ชันการปรับตั้งภายในที่มีอยู่ของเครื่องชั่ง	จากนั้นท�าการบันทึกข้อมูล	Sample	number,	วัน	เดือน	ปี	เวลาปรับตั้ง	ความดัน
บรรยากาศ	ความชื้น	อุณหภูมิ	และ	CAL	number	ลงใน	SD	card
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รูปที่	1	การท�างานของระบบปรับตั้งเครื่องชั่งแบบอัตโนมัติ

	 ส่วนประกอบหลักของระบบประกอบด้วย	2	ส่วน	ได้แก่	ส่วนฮาร์ดแวร์	และส่วนเฟิร์มแวร์	ในส่วนฮาร์ดแวร์ประกอบด้วย	
เซ็นเซอร์	BME280,	บอร์ด	MEGA2560	ไมโครคอนโทรลเลอร์,	นาฬิกา	RTC,	วงจรแปลงระดับ		HIN232	RS232,	โมดูลจอแส
ดงผล	LCD	20x4	,	แผงปุ่มกดเมทริกซ์	12	ตัวเลือก	และโมดูลอินเตอร์เฟสการ์ดหน่วยความจ�า	พารามิเตอร์ท่ีท�าการวัดด้วย
เซนเซอร์	BME280	ได้แก่	ความดันบรรยากาศ,	ความชื้นสัมพัทธ์และอุณหภูมิห้อง	นาฬิกา	RTC	ใช้แสดงนาฬิกาตามเวลาจริง	
ชปิ	HIN232	ท�าการแปลงระดบั	TTL	เป็นระดับ	RS232	ส�าหรบัเชือ่มต่อกับเครือ่งชัง่	จอแสดงผล	LCD	ใช้แสดงพารามเิตอร์สภาวะ
แวดล้อมแบบเรียลไทม์	ส่วนไมโครคอนโทรลเลอร์จะท�าการอ่านค่าพารามิเตอร์ดังกล่าวทุก	ๆ	2	วินาที	ภายใต้เงื่อนไขการตั้งค่า
หากพบว่าพารามิเตอร์ท่ีตรวจพบมีค่าสูงกว่า	ไมโครคอนโทรลเลอร์จะส่งค�าส่ังปรับต้ัง	(AUTO	CAL)	ผ่านพอร์ต	RS232	และ
บันทึกจ�านวนครั้งของการส่งค�าสั่งลงในการ์ดหน่วยความจ�า	โดยมีไดอะแกรมของระบบปรับตั้ง	แสดงในรูปที่	2

รูปที่	2	ไดอะแกรมของระบบปรับตั้งเครื่องชั่งอัตโนมัติพร้อมหน่วยความจ�า

	 รายละเอยีดของแพ็คเกต็ค�าสัง่ปรบัตัง้ประกอบด้วยอกัขระ	ASCII	ทีม่ตีวัอกัษรพิมพ์เลก็	และค�าสัง่จะต้องปิดท้ายด้วยรหสัขดี
เสน้ใต้	(ASCII	=	95)	รหสั	CR	และ	LF	ใชส้�าหรบัสิ้นสดุแพ็กเกต็	ดงัแสดงในรูปที	่3	โดยไมโครคอนโทรลเลอรก์�าหนดรูปแบบการ
เชื่อมต่อเป็นแบบอะซิงโครนัสฟูลดูเพล็กซ์	อัตราการส่งข้อมูล	9600	พาริตี้	คี่	ASCII	7	บิตและสต้อปบิต	หนึ่งบิต	รูปแบบข้อมูล
อ้างอิงถึงคู่มือการใช้งานของผู้ผลิตเครื่องชั่ง

ESC F 1 _ CR LF

รูปที่	3	แพ็คเก็ตค�าสั่งสอบเทียบ
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รายละเอียดส่วนฮาร์ดแวร์
	 	BME280	เซน็เซอร์วดัสภาวะแวดล้อม	(รปูที	่4)	ย่ีห้อ	BOSCH	เป็นวงจรรวมทีอ่อกแบบมาส�าหรบัการวดัความดนับรรยากาศ	
ความชื้นสัมพัทธ์	และอุณหภูมิ	ชิพนี้บรรจุในกล่องโลหะ	LGA	8	ขา	2.5	x	2.5	x	0.93	mm	ถูกออกแบบมาเพื่อการใช้พลังงานต�่า	
(3.6	µA	@	1Hz)	มีความเชื่อถือได้ในระยะยาวและความทนทานต่อ	EMC	สูง	ช่วงการท�างานส�าหรับการวัดความดันคือ																			
300	…	1,100	hPa	และอุณหภูมิ	-4	°C	ถึง	85	°C	ช่วงความชื้นอยู่ที่	20%-80%	แหล่งจ่ายไฟ	+3.3	V	ไมโครคอนโทรลเลอร์เชื่อม
ต่อเซ็นเซอร์	BME280	กับ	I2C	บัส	ตัวชิพให้	SCL	และ	SDA	ส�าหรับสัญญาณนาฬิกาและการเชื่อมต่อข้อมูล

รูปที่	4	เซ็นเซอร์	BME280	เชื่อมต่อด้วยบัส	I2C

	 MEGA2560	Microcontroller	Board	(รูปที่	5)	เป็นบอร์ดควบคุมหลัก	มีหน่วยความจ�าแฟลช	256kB,	8kB	SRAM	และ	4kB	
EEPROM	บอร์ดนี้มีพอร์ตอินพุต	เอาท์พุต	54	บิต	เซ็นเซอร์	BME280	เชื่อมต่อกับขาดิจิตอล	20,	SDA	และขา	21,	SCL

รูปที่	5	MEGA2560	Microcontroller	Board

	 นาฬิกาเรยีลไทม์	DS1307	(รปูท่ี	6)	สร้างด้วยชพิ	DS1307	พร้อมแบตเตอรีส่�ารองลเิธียม	+	3V	ชพิน้ีท�างานด้วย	XTAL	พลงังาน
ต�่า	ความถี่	32768Hz	ชิพเชื่อมต่อกับ	MEGA2560	MCU	โดยพอร์ต	I2C	ด้วยสัญญาณ	SDA	และ	SCL	ชิพนาฬิกาใช้เพื่อแสดง
วันที่และเวลาปัจจุบัน

รูปที่	6	วงจรนาฬิกาเรียลไทม์	สร้างด้วยชิพ	DS1307
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	 วงจรแปลงระดับ	RS232	(รูปที่	7)	ท�าหน้าที่แปลงค�าสั่งที่ส่งจาก	MEGA2560	ไปยังเครื่องชั่งเนื่องจากเครื่องชั่งมีอินเตอร์เฟส	
RS232	แบบอนกุรม	ตวัแปลงระดบั	RS232	นีแ้ปลงพอร์ตอนกุรม	TTL	ท่ีขา	TXD1	และ	RXD2	เป็นระดับ	RS232	มาตรฐาน	วงจร
สร้างด้วยชิพ	HIN232	ท�าหน้าที่เพิ่มแรงดันและตัวแปลงกระแสไฟฟ้าเพื่อให้ระดับ	RS232	VB1	เป็นตัวเชื่อมต่อ	DB9	ปลายอีก
ด้านคือ	DB25

รูปที่	7	วงจรแปลงระดับเป็น	RS232

	 รายละเอียดการเดินสายส�าหรับเคเบิล	RS232	ระหว่าง	DB9	และ	DB25	แสดงในรูปที่	8

รูปที่	8	ไดอะแกรมการเดินสายระหว่าง	DB9	และ	DB25
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	 เครือ่งควบคมุมจีอแสดงผล	LCD	ในตัว	(รปูท่ี	9)	แสดงข้อความขนาด	20x4	ได้แก่	ค่าความดนับรรยากาศ,	ความชืน้,	อณุหภูมิ
และเวลา	ซึ่งจะแสดงบนจอ	LCD	ตามเวลาจริง	วงจรอินเตอร์เฟสเป็นแบบบัส	4	บิตโดยใช้พอต	D4-D7	R4	ใช้ส�าหรับปรับความ
คมชัด

รูปที่	9	วงจรจอแสดงผล	LCD

	 โมดลูการ์ดหน่วยความจ�า	(รปูที	่10)	เป็นวงจรอนิเตอร์เฟสระหว่างการ์ด	SD	และบอร์ดคอนโทรลเลอร์	MEGA2560	ใช้สญัญาณ
อนุกรม	SPI:	MOSI	(Mater	Out	Slave	In),	MISO	(Master	In	Slave	Out),	SCK,	SS.	แหล่งจ่ายไฟ	+5V	ป้อนที่ขา	6	ฟอร์แมต
ที่ใช้บันทึกข้อมูลเป็นแบบ	FAT32	ขนาดความจุของการ์ดหน่วยความจ�าสามารถ	ใช้ได้ถึง	4GB

   

รูปที่	10	โมดูลการ์ดหน่วยความจ�า
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	 รูปท่ี	11	แสดงระบบปรับตั้งอัตโนมัติพร้อมหน่วยความจ�าท่ีพัฒนาขึ้นมา	ส่วนการออกแบบโปรแกรมควบคุมการท�างานการ
เชื่อมต่อระหว่างระบบควบคุมการท�างานกับเครื่องชั่งน�้าหนักอิเล็กทรอนิกส์จะอธิบายรายละเอียดในหัวข้อต่อไป

รูปที่	11	ชุดประกอบระบบปรับตั้งอัตโนมัติพร้อมหน่วยความจ�า

รายละเอียดส่วนโปรแกรม
	 โปรแกรมได้รบัการพัฒนาด้วยรหัส	C	++	โดยใช้	Arduino	IDE	1.8.9	โปรแกรมควบคุมจะเริม่ต้นท�างานด้วยการต้ังค่า	Timer1	
ก�าหนดค่าตั้งต้นจอแสดงผล	Serial	PORT1,	RTC	และ	LCD	โปรแกรมหลักจะวนซ�้าทุก	ๆ	2	วินาที	จะอ่านข้อมูลจากเซ็นเซอร์	
BME280	และเรยีกใช้ตัวจบัเวลา	เมือ่อณุหภมูสิงูกว่าค่าทีตั่ง้ไว้คอนโทรลเลอร์จะส่งค�าสัง่	AURO	CAL	ไปยังเครือ่งชัง่และบนัทกึ
เวลาปัจจุบันและค่าที่อ่านได้จากเซ็นเซอร์ลงในการ์ดความจ�า	โดยมีรายละเอียดการท�างานดังแสดงในรูปที่	12

รูปที่	12	การท�างานของระบบปรับตั้งเครื่องชั่งแบบอัตโนมัติ

3. ผลและวิจารณ์ (Results and discussion)
	 จากการเชือ่มต่อระบบควบคมุการท�างานเข้ากับเครือ่งชัง่น�า้หนกัอเิลก็ทรอนิกส์ดงัแสดงในรปูท่ี	13		โดยท�าการตัง้ค่าการเชือ่ม
ต่อท่ีเครื่องชั่งน�้าหนักอิเล็กทรอนิกส์เพื่อสื่อสารกับระบบควบคุมการท�างาน	โดยต้ังค่า	Baud	rate,	Parity	และ	Stop	bit	ให้
สอดคล้องกับค่าที่โปรแกรมไว้ในระบบควบคุมการท�างาน	
	 และทดลองตั้งค่าเงื่อนไขการเปลี่ยนแปลงของอุณหภูมิ	เช่น	
	 Temp	=	1oC	หรือค่าเวลา	เช่น	Time	=	60	(หน่วยเป็นนาที)	ที่แป้นส�าหรับตั้งค่า	เพื่อไปกระตุ้นค�าสั่งระบบปรับตั้งภายใน
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รูปที่	13	การเชื่อมต่อระบบควบคุมการท�างานเข้ากับเครื่องชั่งและการตั้งค่าเงื่อนไขการเปลี่ยนแปลงของอุณหภูมิและเวลา

	 จากผลการทดลองเบื้องต้นพบว่าเมื่ออุณหภูมิหรือเวลามีการเปลี่ยนแปลง	ระบบปรับตั้งภายในของเครื่องชั่งถูกกระตุ้นให้
ท�างานได้เองโดยอัตโนมัติ	โดยปรากฏสัญญลักษณ์	C	บนหน้าจอแสดงผล	ซึ่งเป็นการแสดงการท�างานของระบบปรับตั้งเครื่อง
ชั่ง	ดังแสดงในรูปที่	14

รูปที่	14	การแสดงการท�างานของระบบปรับตั้งภายในของเครื่องชั่ง

	 ข้อมูลในตารางท่ี	1	เป็นตัวอย่างข้อมูลที่บันทึกใน	SD	memory	card	โดยมีการตั้งเงื่อนไขการเปลี่ยนแปลงของอุณหภูม	ิ							
Temp	=	2oC	และค่าเวลา	Time	=	120	ข้อมลูประกอบด้วย	Sample	number,	วันที,่	เดอืน,	ปี,	HH:MM,	ค่าความดนับรรยากาศ,	
ค่าความชื้นสัมพัทธ์,	ค่าอุณหภูมิ	และ	CAL	number	โดยข้อมูลนี้จะถูกบันทึกในรูปแบบ	CSV	file	ซึ่งสามารถส่งผ่านค่าไปยัง
โปรแกรม	spreadsheet	เช่น	Microsoft	Excel	ได้โดยตรง
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ตารางที่	1	ตัวอย่างข้อมูลการบันทึกข้อมูลประวัติการปรับตั้งเครื่องชั่งน�้าหนักใน	SD	memory	card

1,10/,2/,2020,12:11,990.8,48.9,27.1,1
2,10/,2/,2020,12:12,990.7,48.7,27.2,1
3,10/,2/,2020,12:13,990.7,48.5,27.2,1
4,10/,2/,2020,12:14,990.7,48.3,27.3,1
5,10/,2/,2020,12:15,990.6,48.1,27.4,1
6,10/,2/,2020,12:16,990.6,48.0,27.4,1
7,10/,2/,2020,12:17,990.6,48.3,27.5,1
8,10/,2/,2020,12:18,990.6,49.2,27.6,1
9,10/,2/,2020,12:19,990.6,48.1,27.6,1
10,10/,2/,2020,12:20,990.6,47.7,27.8,1
11,10/,2/,2020,12:21,990.6,47.7,27.8,1
12,10/,2/,2020,12:22,990.5,47.4,27.9,1
13,10/,2/,2020,12:23,990.5,47.7,27.9,1
14,10/,2/,2020,12:24,990.5,47.6,28.1,1
15,10/,2/,2020,12:25,990.5,47.3,28.0,1
16,10/,2/,2020,12:26,990.4,47.3,28.0,1
17,10/,2/,2020,12:27,990.5,47.5,28.1,1
18,10/,2/,2020,12:28,990.4,49.1,28.2,1
19,10/,2/,2020,12:29,990.5,47.2,28.2,1
20,10/,2/,2020,12:30,990.4,47.2,28.3,1
21,10/,2/,2020,12:31,990.4,46.8,28.4,1
22,10/,2/,2020,12:32,990.3,46.6,28.4,1
23,10/,2/,2020,12:33,990.3,46.3,28.6,1
24,10/,2/,2020,12:34,990.2,46.1,28.6,1
25,10/,2/,2020,12:35,990.3,47.6,28.7,1
26,10/,2/,2020,12:36,990.2,46.2,28.6,1
27,10/,2/,2020,12:37,990.2,46.3,28.4,1
28,10/,2/,2020,12:38,990.2,46.8,28.6,1
29,10/,2/,2020,12:39,990.3,46.4,28.5,1
30,10/,2/,2020,12:40,990.3,46.2,28.5,1
31,10/,2/,2020,12:41,990.3,46.7,28.5,1
32,10/,2/,2020,12:42,990.2,47.1,28.6,1
33,10/,2/,2020,12:43,990.2,46.2,28.6,1
34,10/,2/,2020,12:44,990.1,46.5,28.7,1
35,10/,2/,2020,12:45,990.1,47.0,28.7,1
36,10/,2/,2020,12:46,990.1,45.9,28.5,1
37,10/,2/,2020,12:47,990.0,46.2,28.7,1
38,10/,2/,2020,12:48,990.0,46.0,28.8,1
39,10/,2/,2020,12:49,990.0,45.8,28.8,1
40,10/,2/,2020,12:50,989.9,46.0,28.8,1
41,10/,2/,2020,12:51,990.0,45.7,28.7,1

42,10/,2/,2020,12:52,989.9,46.0,28.8,1
43,10/,2/,2020,12:53,989.9,46.8,28.9,1
44,10/,2/,2020,12:54,989.9,46.1,29.1,1
45,10/,2/,2020,12:55,989.9,45.1,29.1,1
46,10/,2/,2020,12:56,989.8,44.9,28.9,1
47,10/,2/,2020,12:57,989.8,45.3,28.9,1
48,10/,2/,2020,12:59,989.9,45.2,29.3,1
49,10/,2/,2020,13:00,989.8,45.0,29.0,1
50,10/,2/,2020,13:01,989.8,45.0,28.9,1
51,10/,2/,2020,13:02,989.8,44.9,29.0,1
52,10/,2/,2020,13:03,989.8,47.5,29.0,1
53,10/,2/,2020,13:04,989.7,45.6,29.1,1
54,10/,2/,2020,13:05,989.7,46.2,29.2,1
55,10/,2/,2020,13:06,989.7,46.4,29.0,1
56,10/,2/,2020,13:07,989.7,45.4,29.0,1
57,10/,2/,2020,13:08,989.6,45.0,28.9,1
58,10/,2/,2020,13:09,989.6,45.0,29.0,1
59,10/,2/,2020,13:10,989.5,45.1,27.0,2
60,10/,2/,2020,13:11,989.5,45.3,29.1,2
61,10/,2/,2020,13:12,989.5,45.3,29.2,2
62,10/,2/,2020,13:13,989.6,45.7,29.1,2
63,10/,2/,2020,13:14,989.5,46.1,29.1,2
64,10/,2/,2020,13:15,989.5,45.2,28.9,2
65,10/,2/,2020,13:16,989.5,44.9,29.0,2
66,10/,2/,2020,13:17,989.4,44.7,29.1,2
67,10/,2/,2020,13:18,989.3,45.8,29.2,2
68,10/,2/,2020,13:19,989.3,45.7,29.1,2
69,10/,2/,2020,13:20,989.3,45.9,29.1,2
70,10/,2/,2020,13:21,989.3,46.5,29.2,2
71,10/,2/,2020,13:22,989.2,45.9,29.2,2
72,10/,2/,2020,13:23,989.2,46.3,29.2,2
73,10/,2/,2020,13:24,989.2,45.3,29.4,2
74,10/,2/,2020,13:25,989.2,44.4,29.3,2
75,10/,2/,2020,13:26,989.2,44.9,28.9,2
76,10/,2/,2020,13:27,989.2,45.3,28.8,2
77,10/,2/,2020,13:28,989.1,45.2,28.9,2
78,10/,2/,2020,13:29,989.1,45.1,29.0,2
79,10/,2/,2020,13:30,989.1,45.1,29.1,2
80,10/,2/,2020,13:31,989.1,45.1,28.9,2
81,10/,2/,2020,13:32,989.1,45.0,29.0,2
82,10/,2/,2020,13:33,989.1,45.3,28.8,2

83,10/,2/,2020,13:34,989.0,45.3,28.9,2
84,10/,2/,2020,13:35,988.9,45.3,28.9,2
85,10/,2/,2020,13:36,988.9,45.3,28.9,2
86,10/,2/,2020,13:37,988.9,45.2,28.9,2
87,10/,2/,2020,13:38,988.8,45.1,28.9,2
88,10/,2/,2020,13:39,988.8,45.3,28.8,2
89,10/,2/,2020,13:40,988.8,45.2,28.9,2
90,10/,2/,2020,13:41,988.8,45.1,28.9,2
91,10/,2/,2020,13:42,988.8,45.1,28.9,2
92,10/,2/,2020,13:43,988.8,45.1,28.9,2
93,10/,2/,2020,13:44,988.8,45.2,28.9,2
94,10/,2/,2020,13:45,988.7,45.1,28.9,2
95,10/,2/,2020,13:46,988.7,44.9,29.0,2
96,10/,2/,2020,13:47,988.7,45.0,28.9,2
97,10/,2/,2020,13:48,988.7,45.1,28.9,2
98,10/,2/,2020,13:49,988.7,45.1,28.9,2
99,10/,2/,2020,13:50,988.6,45.0,28.9,2
100,10/,2/,2020,13:51,988.6,45.0,28.9,2
101,10/,2/,2020,13:52,988.6,45.0,28.9,2
102,10/,2/,2020,13:53,988.6,45.1,28.8,2
103,10/,2/,2020,13:54,988.6,45.0,28.9,2
104,10/,2/,2020,13:55,988.5,45.1,28.9,2
105,10/,2/,2020,13:56,988.5,44.9,28.9,2
106,10/,2/,2020,13:57,988.5,44.9,28.9,2
107,10/,2/,2020,13:58,988.5,44.9,29.0,2
108,10/,2/,2020,13:59,988.4,44.9,28.9,2
109,10/,2/,2020,14:00,988.4,44.9,28.9,2
110,10/,2/,2020,14:01,988.4,44.9,28.9,2
111,10/,2/,2020,14:02,988.4,44.9,28.9,2
112,10/,2/,2020,14:03,988.4,45.0,28.8,2
113,10/,2/,2020,14:04,988.4,44.9,28.9,2
114,10/,2/,2020,14:05,988.3,45.0,28.8,2
115,10/,2/,2020,14:06,988.3,45.2,28.8,2
116,10/,2/,2020,14:07,988.3,45.0,28.9,2
117,10/,2/,2020,14:08,988.2,44.8,29.0,2
118,10/,2/,2020,14:09,988.2,44.8,29.0,2
119,10/,2/,2020,14:10,988.3,44.8,29.0,2
120,10/,2/,2020,14:11,988.2,44.8,29.0,3
121,10/,2/,2020,14:12,988.2,44.7,29.0,3
122,10/,2/,2020,14:13,988.2,44.8,28.9,3

	 จากข้อมูลในตารางที่	1	พบว่าเครื่องชั่งได้รับการกระตุ้นให้เกิดการปรับตั้งที่	Sample	number	59	เนื่องจากค่า	CAL	number	
มีค่าเปลี่ยนแปลงจาก	1	เป็น	2	เมื่อเปรียบเทียบข้อมูลระหว่าง	Sample	number	58	และ	Sample	number	59	พบว่าสาเหตุมา
จากค่าอุณหภูมิที่มีการเปลี่ยนแปลงไป	2oC	และที่	Sample	number	120	เวลา	14:11	เครื่องชั่งได้รับการกระตุ้นให้เกิดการปรับ
ตั้งอีกครั้งเนื่องจาก	CAL	number	มีค่าเปลี่ยนแปลงเป็น	3	สาเหตุเนื่องจากระยะเวลาผ่านไปเป็นเวลา	2	ชั่วโมง	(120	นาที)	เมื่อ
เปรียบเทียบกับเวลา	12:11	ที่	Sample	number	เป็น	1	ซึ่งจากข้อมูลทั้งสองพบว่าการท�างานของระบบปรับตั้งเครื่องชั่งน�้าหนัก
แบบอัตโนมัติมีความสอดคล้องเป็นไปตามเงื่อนไขที่ก�าหนดไว้
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4. สรุป (Conclusion)
	 จากผลการทดลองนีพ้บว่าระบบปรบัตัง้อัตโนมัตพิร้อมหน่วยความจ�าทีพ่ฒันาขึน้มานี	้ประกอบดว้ยระบบตรวจวดัทีส่ามารถ
วัดค่าอุณหภูมิ	ความชื้น	ความดันบรรยากาศและเวลา	ระบบควบคุมการท�างานท่ีมีการเขียนโปรแกรมควบคุมการท�างานการ
เชือ่มต่อสือ่สารกับเครือ่งชัง่เพ่ือใช้ในการกระตุน้ระบบปรบัตัง้ภายในของเครือ่งชัง่ได้โดยอตัโนมตั	ิและหน่วยความจ�าในรปูแบบ	
SD	memory	card	ส�าหรบัเก็บข้อมลูผลการปรบัตัง้	ระบบนีส้ามารถก�าหนดค่าการเปลีย่นแปลงของอณุหภมูแิละเวลาทีต้่องการ
จะใช้เป็นเงื่อนไขในการกระตุ้นระบบปรับตั้งภายในของเครื่องชั่งได้ผ่านแป้นพิมพ์	และเก็บข้อมูลประวัติการปรับต้ังไว้ใน	SD	
memory	card	โดยผูใ้ช้งานเครือ่งชัง่สามารถน�าระบบท่ีพัฒนาข้ึนมาน้ีไปเชือ่มต่อกับเครือ่งชัง่ท่ีมรีะบบปรบัต้ังภายในแบบ	manual	
เพ่ือเปลี่ยนให้เครื่องชั่งสามารถท�าการปรับตั้งเคร่ืองชั่งได้เองแบบอัตโนมัติ	ท�าให้ผู้ใช้งานเครื่องชั่งไม่ต้องซื้อเครื่องชั่งที่มีระบบ
ปรบัตัง้แบบอตัโนมติัซึง่มรีาคาสงูกว่าเป็นการประหยัดงบประมาณ	และยังเพ่ิมความถูกต้องแม่นย�าให้กับผลการชัง่น�า้หนกัอกีด้วย
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บทคัดย่อ
	 บทความน้ีน�าเสนอผลการสงัเคราะห์สผีงเซรามกิสนี�า้ตาลด้วยปฏิกิรยิาสถานะของแข็ง	(Solid	state	reaction)	จากซงิค์เฟอร์ไรท์	
(Zinc	ferrite)	ทีเ่จอืด้วยแมกนีเซียมอ๊อกไซด์	(Magnesium	oxide)	เพ่ือเกิดเป็นผงสสีารประกอบอนินทรย์ีเชงิซ้อน	(Complex	inorganic	
compound	pigment,	CICP)	Zn1-xMgxFe2O4	ทีใ่ห้สนี�า้ตาลและมคีวามสามารถในการสะท้อนรงัสอีาทติย์ช่วงอนิฟราเรดใกล้	(Near	
infrared)	ผงสทีีส่งัเคราะห์ได้สามารถใช้ประกอบเป็นผลติภัณฑ์สทีาอาคารเพ่ือสะท้อนรงัสอีาทิตย์	และลดปรมิาณความร้อนท่ีสะสมบน
แผ่นหลงัคา	ส่งผลต่อการประหยัดพลงังานของระบบปรบัอากาศ	และช่วยเพ่ิมสภาพสบายเชงิอณุหภาพ	(Thermal	comfort)	ภายใน
อาคาร
	 การสังเคราะห์ผงสีท�าโดยการบดผสม	ZnO	Fe2O3	และ	MgO	ที่สัดส่วนต่าง	ๆ	เพ่ือเกิดปฏิกิริยาเป็นสารประกอบอนินทรีย์																												
Zn1-xMgxFe2O4	โดยมกีารแปรค่า	x	ระหว่าง	0	ถึง	1	และถูกเผาท่ีอณุหภูม	ิ1,000	1,100	และ	1,200	องศาเซลเซยีส	แล้วน�ามาล้าง	อบ	
และบดจนได้เป็นผงสเีซรามกิสนี�า้ตาล	สขีองผงส	ีซึง่ค�านวณจากระบบ	CIE	L*	a*	b*	ไม่เปล่ียนแปลงมากนักเมือ่อณุหภมูเิผาเปล่ียนแปลง	
แต่แปรเปลีย่นมากตามค่า	x	หรอื	ตามปรมิาณ	MgO	ทีเ่จอื	และพบว่า	สจีะเปลีย่นจากสนี�า้ตาลเป็นสนี�า้ตาลแดง	เมือ่	x	มค่ีาเพ่ิมขึน้	
	 เมือ่ท�าการวเิคราะห์ค่าการสะท้อนรงัสอีาทิตย์	พบว่าผงสเีซรามกิสนี�า้ตาลท่ีมสีตูรสารประกอบ		Zn1-xMgxFe2O4	มคีวามสามารถใน
การสะท้อนรงัสอีาทิตย์ช่วงอนิฟราเรดใกล้ได้ด	ีโดยค่าการสะท้อนมค่ีาเพ่ิมขึน้เมือ่	x	มค่ีาเพ่ิมขึน้	ซึง่จากชดุตวัอย่างท้ังหมดพบว่า	
Zn0.2Mg0.8Fe2O4	เมือ่เผาทีอุ่ณหภมู	ิ1,000	

oC	จะได้ผงสนี�า้ตาลท่ีมค่ีาการสะท้อนรงัสอีนิฟราเรดใกล้สงูสดุ	เท่ากับ	72.9	%

Abstract
	 This	paper	presents	the	research	and	development	of	brown	ceramic	pigment	synthesized	by	solid-state	reaction	of	Zinc	
Ferrite	doped	with	Magnesium	oxide	that	formed	complex	inorganic	compound	pigment	(CICP)	of	Zn1-xMgxFe2O4.	The	
pigment	offered	shades	of	brown	and	high	reflectivity	in	the	near-infrared	(NIR)	region.	The	pigment	can	be	used	as	a	vehicle	
for	a	high	solar	reflective	coating	that	reduces	heat	absorbed	by	building	structures,	promotes	energy	conservation	in	an	
air-conditioning	system,	and	enhance	human	thermal	comfort	in	the	building.
	 The	synthesis	was	performed	by	ball-milling	raw	materials	composed	of	ZnO,	Fe

2
O

3
	and	MgO	at	various	compositions	

to	reactively	form	Zn1-xMgxFe2O4	in	the	calcination	process	at	1,000,	1,100	and	1,200	
oC,	where	x	was	varied	between	0	and	

1.	The	calcined	compound	was	then	washed,	oven-dried	and	ground,	that	yielded	powdered	pigment	with	the	shade	of	
brown.	The	color	of	pigment,	measured	and	computed	in	compliance	with	CIE	L*	a*	b*,	did	not	alter	as	the	calcining	
temperature	changed	but	varied	significantly	with	x.	As	x	increased,	the	color	changed	from	brown	to	red	brown.
	 The	brown	pigment	possessed	high	solar	reflectance	in	the	NIR	region.	Its	reflectance	increased	with	x.	It	was	found	that	
the	pigment	synthesized	with	x	=	0.8,		Zn0.2Mg0.8Fe2O4,	and	calcined	at	1,000	

oC	offered	the	highest	NIR	reflectance	at												
72.9	%
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1. บทน�า (Introduction)
	 ในภมูปิระเทศท่ีมคีวามเข้มรงัสอีาทติย์สงู	เช่นประเทศท่ีอยู่ใกล้เส้นศูนย์สูตร	อาคารและท่ีพักอาศัยต่าง	ๆ 	จะส้ินเปลืองพลังงาน
ไปกับการปรบัอากาศซึง่อาจมสีดัส่วนสงูถึงร้อยละ	50	-60	ของพลงังานท่ีใช้ท้ังหมดในอาคาร	[1]	แนวทางการลดการใช้พลงังาน
อาจท�าได้หลายวิธี	แต่การใช้วัสดเุปลอืกอาคารทีม่คีวามสามารถในการสะท้อนรงัสอีาทิตย์	ได้รบัการพิสจูน์ว่าเป็นวิธีทีม่ปีระสทิธิผล
สงู	เพราะลดการสะสมความร้อนภายในโครงสร้างอาคาร	ส่งผลโดยตรงต่อการลดการใช้พลงังานกับการปรบัอากาศ	[2	-	4]	เป็น
ประโยชน์โดยตรงต่อการอนรุกัษ์พลงังาน	และลดปัญหาการปลดปล่อยก๊าซเรอืนกระจกทีเ่ป็นสาเหตสุ�าคญัของปัญหาภูมอิากาศ
ของโลกเปลี่ยนแปลง
	 จากงานวิจัยที่ผ่านมา	พบว่า	เปลือกอาคารท่ีเคลือบด้วยสีที่มีค่าการสะท้อนรังสีอาทิตย์	(Solar	reflectance)	ได้ถึง	94%	
สามารถลดการใช้พลังงานลงได้ไม่น้อยกว่า	20%	[5]	สีดังกล่าวส่วนใหญ่เป็นสีในกลุ่มโทนสีอ่อน	ซึ่งอาจจะไม่ตอบสนองความ
พึงพอใจของเจ้าของอาคาร	อย่างไรก็ตาม	การใช้สีโทนเข้มทั่วไปจะมีค่าการสะท้อนรังสีอาทิตย์น้อยกว่าหรือมีการดูดกลืนรังสี
อาทติย์ในปรมิาณมากกว่า	[6]	ดงันัน้โจทย์ส�าคญัของสสีะท้อนรงัสอีาทติย์จงึได้แก่	การทีส่ยัีงคงให้สสีนัในโทนสต่ีาง	ๆ 	ได้	แต่ยัง
คงมีความสามารถในการสะท้อนรังสีอาทิตย์ในย่านรังสีอินฟราเรดใกล้	(Near	infrared)	ได้ดี	
	 บทความนี้น�าเสนอผลงานวิจัยและพัฒนาผงสีสีน�้าตาลที่สามารถสะท้อนรังสีอาทิตย์ช่วงอินฟราเรดใกล้	(NIR)	ได้ดี	งานวิจัย
ที่ผ่านมามีการพัฒนาผงสีเซรามิกสีน�้าตาลจากออกไซด์ต่าง	ๆ	โดยใช้สูตรสารประกอบต่าง	ๆ	[7-9]	อาทิเช่น	Yb6Mo2-xMxO15-δ, 
CrxSbxTi1-2xO2		เป็นต้น	ผงสสีนี�า้ตาลทีผ่ลติได้ก็มค่ีาการสะท้อนรงัสอีาทติย์ทีแ่ตกต่างกันออกไปตามสดัส่วนและอณุหภมูใินการ
เผา
	 ส�าหรับงานวิจัยน้ีจะเป็นการสังเคราะห์สีผงเซรามิกสีน�้าตาลด้วยปฏิกิริยาสถานะของแข็ง	(Solid	state	reaction)	จาก	ซิงค์
เฟอร์ไรท์	แต่จะมีการเจือด้วยแมกนีเซียมอ๊อกไซด์	(Magnesium	oxide)	เพื่อเกิดเป็นสารประกอบอนิน	ทรีย์เชิงซ้อน	(Complex	
inorganic	compound	pigment,	CICP)	Zn1-xMgxFe2O4	ท่ีให้สนี�า้ตาลและมคีวามสามารถในการสะท้อนรงัสอีาทติย์ช่วงอนิฟราเรด
ใกล้

2. วิธีการวิจัย (Experimental methods)
 2.1 ขั้นตอนการเตรียมผงสีสีน�้าตาล 
	 	 การสังเคราะห์ผงสีสีน�้าตาลในงานวิจัยนี้	ท�าโดยการบดผสม	Zinc	oxide	(99.9%,	Sigma-Aldrich)	และ	iron(III)	oxide	
(99%,	Fluka)	เพื่อเป็นวัตถุดิบฐาน	(Based	raw	material)	และมีการลดปริมาณ	Zinc	oxide	ด้วยการแทนที่ด้วย	Magnesium	
oxide	(98%,	Fluka)	ในปริมาณต่าง	ๆ	กัน	เพื่อท�าเกิดสารประกอบ	Zn1-xMgxFe2O4	ตามแผนการเตรียมตัวอย่างแสดงดังตาราง
ที่	1	แล้วจึงน�าสารประกอบแต่ละสูตรผสมท�าการเผาท่ีอุณหภูมิ	1,000	1,100	และ	1,200	องศาเซลเซียส	ด้วยเตาเผา	(Modu	
Temp	รุน่	SC96BV-N)	เป็นเวลา	3	ชัว่โมง	ใช้อตัราเพ่ิมอณุหภูมเิตาเผาที	่5	oC/นาท	ีจากน้ันน�าไปบดละเอยีด	ด้วยเครือ่ง	Planetary	
Ball	Mill	(Retsch	รุ่น	PM200)	ด้วยความเร็ว	300	รอบต่อนาที	เป็นเวลา	10	นาที	จากนั้นน�าผงสีไปล้างด้วยน�้า	และอบแห้งด้วย
อุณหภูมิ	100	องศาเซลเซียส	เป็นเวลา	24	ชั่วโมง	ซึ่งเมื่อเสร็จสิ้นกระบวน	จะได้ตัวอย่าง	18	ตัวอย่าง	แบ่งเป็น	กลุ่มที่	1	ตัวอย่าง	
B1-B6	เผาที่	1,000	oC	กลุ่มที่	2	ตัวอย่าง	B7-B12	เผาที่	1,100	oC	และกลุ่มที่	3	ตัวอย่าง	B13-B18	เผาที่	1,200	oC	ซึ่งจะถูกน�า
ไปวิเคราะห์สมบัติต่าง	ๆ	ต่อไป

ตารางที่	1	ชื่อตัวอย่างมี่อัตราส่วนส่วนผสมสูตรสารประกอบ	Zn
1-x

Mg
x
Fe

2
O

4
	และ	อุณหภูมิเผาต่าง	ๆ

x สูตรสารประกอบ

ชื่อตัวอย่าง

อุณหภูมิเผา (oC)

1,200 1,300 1,400

0 ZnFe2O4 B1 B7 B13

0.2 Zn0.8Mg0.2Fe2O4 B2 B8 B14

0.4 Zn0.6Mg0.4Fe2O4 B3 B9 B15



 http://bas.dss.go.th       107

x สูตรสารประกอบ

ชื่อตัวอย่าง

อุณหภูมิเผา(oC)

1,200 1,300 1,400

0.6 Zn0.4Mg0.6Fe2O4 B4 B10 B16

0.8 Zn0.2Mg0.8Fe2O4 B5 B11 B17

1.0 MgFe2O4 B6 B12 B18

 2.2 การวัดและค�านวณค่าการสะท้อนรังสีอาทิตย์ของผงสีสีน�้าตาลและค่าพิกัดสี
 	 การวิเคราะห์การสะท้อนรังสีอาทิตย์ของผงสีที่สังเคราะห์ได้	ท�าด้วยการวัดค่าการสะท้อนรังสีอาทิตย์	ด้วยเครื่อง	UV–
VIS–NIR	spectrophotometer	(Shimadzu	UV-VIS-NIR	3100)	และน�าค่าการสะท้อนรงัสอีาทติย์ท่ีความยาวคลืน่	780	ถึง	2,500	
นาโนเมตร	มาค�านวณค่าการสะท้อนรังสีอาทิตย์ช่วงอินฟราเรดใกล้	ตามมาตรฐาน	ASTM	E903	และท�าการวิเคราะห์ค่าพิกัดสี	
ด้วยโปรแกรมวิเคราะห์สีที่อ้างอิงระบบพิกัด	CIE	L*	a*	b*
 2.3 การศึกษาลักษณะโครงสร้างผลึก
 	 วิเคราะห์โครงสร้างผลกึท�าด้วยเครือ่ง	X-ray	diffractometer	(XRD)	ด้วยรงัส	ีCu	Kὰ,	40	kV,	20	mA	ในช่วงมมุ	2Ѳระหว่าง	
20–80	องศา	จากนั้นน�าข้อมูลที่ได้มาวิเคราะห์ชนิดโครงสร้างผลึก	โดยเปรียบเทียบสัญญาณ	(Peak	matching)	มุมที่เกิดขึ้นกับ
โครงสร้างมาตรฐานในฐานข้อมูล	
 2.4 การศึกษาโครงสร้างทางจุลภาคและองค์ประกอบของธาตุ
 	 วิเคราะห์ลกัษณะโครงสร้างทางจลุภาคและองค์ประกอบของธาตท่ีุเกิดขึน้	ด้วยเครือ่ง	Scanning	Electron	Microscope	
(SEM)	ที่มีโหมด	Energy	Dispersive	Spectrometer	(EDS)	

3. ผลและวิจารณ์ (Results and Discussion)
 3.1 ค่าการสะท้อนรังสีอาทิตย์ของผงสีสีน�้าตาลและค่าพิกัดสี
	 	 ค่าการสะท้อนรงัสอีาทิตย์ในช่วงความยาวคลืน่	300	ถึง	2,500	นาโนเมตรของตัวอย่างผงสสีีน�า้ตาล	B1–B24	ท่ีวัดได้จาก
เครือ่ง	spectrophotometer	แสดงในรปูท่ี	1-3	และเมือ่น�ามาค�านวณค่าการสะท้อนรงัสอีาทติย์ช่วงอนิฟราเรดใกล้	ตามมาตรฐาน	
ASTM	E903	และค่าวิเคราะห์สี	ตามหลัก	CIE	L*	a*	b*	จะได้ผลดังแสดงในตารางที่	2	และรูปที่	4

รูปที่	1	การสะท้อนรังสีอาทิตย์ที่ความยาวคลื่น	300	ถึง	2,500	นาโนเมตร	ของตัวอย่าง	B1–B6	(อุณหภูมิเผา	1,000	oC)
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รูปที่	2	การสะท้อนรังสีอาทิตย์ที่ความยาวคลื่น	300	ถึง	2,500	นาโนเมตร	ของตัวอย่าง	B7–B12	(อุณหภูมิเผา	1,100	oC)

รูปที่	3	การสะท้อนรังสีอาทิตย์ที่ความยาวคลื่น	300	ถึง	2,500	นาโนเมตร	ของตัวอย่าง	B13–B18	(อุณหภูมิเผา	1,200	oC)

ตารางที	่2	ค่าพิกัดสท่ีีค�านวณได้ตามระบบ		CIE	L*	a*	b*	และ	ค่าการสะท้อนรงัสอีาทิตย์ในช่วงอนิฟราเรดใกล้	(RNIR)	ของผงสสีนี�า้ตาลท่ีสงัเคราะห์ได้

ตัวอย่างผงสีสี
น�้าตาลที่สูตร

โครงสร้างต่าง ๆ

1,000 oC 1,100 oC 1,200 oC

L* a* b* R
NIR

(%)
L* a* b* R

NIR
(%)

L* a* b* R
NIR

(%)

ZnFe2O 51.65 28.08 47.63 66.2	 51.81 27.1 45.59 60.5 44.94 26.62 33.51 53.4

Zn0.8Mg0.2Fe2O4
46.17 27.53 38.31 66.0	 39.69 26.35 26.1 56.4 36.99 22.38 19.27 46.8

Zn0.6Mg0.4Fe2O4
44.64 27.25 36.18 68.8 38.52 25.56 23.16 59.0 35.76 22.13 18.61 45.0

Zn0.4Mg0.6Fe2O4
44.67 26.51 33.92 68.3 39.36 24.81 24.21 65.2 35.18 20.94 16.35 53.1
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ตัวอย่างผงสีสี
น�้าตาลที่สูตร

โครงสร้างต่าง ๆ

1,000 oC 1,100 oC 1,200 oC

L* a* b* R
NIR

(%)
L* a* b* R

NIR
(%)

L* a* b* R
NIR

(%)

Zn0.2Mg0.8Fe2O4
44.19 28.33 34.49 72.9 39.98 26.31 24.28 66.0 37.88 24.31 21.57 60.2

MgFe2O4
41.47 26.29 29.71 74.1 97.48 -0.26 -0.48 71.1 96.76 -0.28 0.34 64.1

รปูที	่4	ลกัษณะสขีองตวัอย่าง	B1-B18

	 จากรูปที่	4	ที่อุณหภูมิเผา	1,000	oC	ตัวอย่างที่	B1	ที่	x	=0	มีสูตรโครงสร้าง	ZnFe2O4	ซึ่งผงสีมีสีน�้าตาล	และเมื่อลดปริมาณ	
Zinc	oxide	ลง	ด้วยการแทนที่ด้วย	Magnesium	oxide	ซึ่งเป็นการเพิ่มค่า	x	จะเห็นได้ว่าสีของผงสีเริ่มเปลี่ยนจากน�้าตาลเป็นสี
น�า้ตาลแดง		ส�าหรบัตวัอย่างท่ีสงัเคราะห์ได้ทีอ่ณุหภมูเิผา	1,100	oC	และ	1,200	oC	ก็ให้ผลการวิเคราะห์เป็นไปในแนวทางเดยีวกนั	
	 ส�าหรับค่าการสะท้อนรังสีอาทิตย์ในช่วงอินฟราเรดใกล้	ที่แสดงในตารางที่	2	เมื่อน�าผลมาแสดงเป็นกราฟ	จะได้ผลดังแสดง
ได้ในรปูท่ี	5	ซึง่จะเห็นได้ว่าค่าการสะท้อนรงัสอีนิฟราเรดใกล้ของผงสทีีส่งัเคราะห์ได้มแีนวโน้มเพ่ิมขึน้เมือ่	x	มค่ีาเพ่ิมขึน้	อย่างไร
ก็ตามหากเป้าหมายคือการสังเคราะห์ให้ได้ผงสีน�้าตาลและมีค่าการสะท้อนรังสีอินฟราเรดใกล้สูง	ๆ	ค่า	x	ควรมีค่าอยู่ระหว่าง	
0.6–0.8

รูปที่	5	ค่าการสะท้อนรังสีอินฟราเรดใกล้ที่มีสัดส่วน	(x)	ของ	MgO	ระหว่าง	0	ถึง	1	ที่อุณหภูมิเผา	1,000	1,100	และ	1,200	oC
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 3.2 ลักษณะโครงสร้างผลึก
	 	 กราฟเปรยีบเทยีบผล	XRD	ของผงสสีนี�า้ตาลทีส่งัเคราะห์ได้ทีอ่ณุหภูมเิผา	1,000	1,100	และ	1,200	oC	แสดงดงัรปูที	่6-8	
ตามล�าดับ	ซึ่งจะพบว่า	ที่	x	=	0	จะพบโครงสร้างของ	zinc	iron	oxide	(04-006-0787)	เมื่อท�าการเพิ่ม	x	โครงสร้างจะเปลี่ยนเป็น	
Magnesioferrite	(00-036-0398)	แต่ทั้ง	2	โครงสร้างมีต�าแหน่งที่เกิดพีค	(Peak)	ใกล้เคียงกัน

รูปที่	6	เปรียบเทียบผล	XRD	ของตัวอย่าง	B1–B6

รูปที่	7	เปรียบเทียบผล	XRD	ของตัวอย่าง	B7–B12
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รูปที่	8	เปรียบเทียบผล	XRD	ของตัวอย่าง	B13–B18

 3.3 โครงสร้างทางจุลภาคและองค์ประกอบของธาตุ
	 	 เมื่อน�าตัวอย่าง	B5	สูตรโครงสร้าง	Zn

0.2
Mg0.8Fe2O4	ท่ีเผาท่ีอุณหภูมิ	1,000	

oC	ภาพสัณฐานของผงสีท่ีผ่านการบดมี
ลักษณะดังรูปที่	9	และเมื่อท�าการวิเคราะห์ด้วย	EDS	โดยก�าหนดให้ท�าการวิเคราะห์	3	ต�าแหน่ง	(กรอบสีแดงในรูปที่	9)	แล้วหา
ค่าเฉลี่ย	จะได้ผลการวิเคราะห์องค์ประกอบของธาตุแบบเฉลี่ยแสดงในตารางที่	3

รูปที่	9	โครงสร้างทางจุลภาคของ	Zn
0.2

Mg
0.8
Fe

2
O

4
		เผาที่	1,000	oC	ที่ผ่านการบดละเอียด
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ตารางที่	3	การวิเคราะห์องค์ประกอบธาตุ	ของตัวอย่าง	Zn
0.2

Mg
0.8
Fe

2
O

4
		ที่เผาที่อุณหภูมิ	1,000	oC

ตัวอย่าง
ส่วนผสม(อัตราส่วน)

สูตรสารประกอบ
อุณหภูมิเผา

(oC)
องค์ประกอบของธาตุ (%)

Zn Mg Fe Zn Mg Fe O

B5 0.2 0.8 2 Zn
0.2

Mg
0.8
Fe

2
O

4 
 1,000 9.60 9.37 50.44 30.60

4. สรุป (Conclusion) 
	 ผงสีเซรามิกของสารประกอบอนินทรีย์	Zn

0.2
Mg

0.8
Fe

2
O

4
	สามารถสังเคราะห์ได้ด้วยปฏิกิริยาของเซรามิกจากความร้อน	(Solid	

state	reaction)	ของซิงค์เฟอร์ไรท์	(Zinc	Ferrite)	ที่เจือด้วยแมกนีเซียมอ๊อกไซด์	(Magnesium	oxide)	เกิดปฏิกิริยาเป็นผงสี										
เซรามิกสีน�้าตาลที่สามารถสะท้อนรังสีอินฟราเรดใกล้	สีของผงสีซึ่งค�านวณจากระบบ	CIE	L*	a*	b*	ไม่เปลี่ยนแปลงมากนักเมื่อ
อุณหภูมิเผาเปลี่ยนแปลง	แต่แปรเปลี่ยนมากตามค่า	x	หรือ	ตามปริมาณ	MgO	ที่เจือ	และพบว่า	สีจะเปลี่ยนจากสีน�้าตาลเป็น
สนี�า้ตาลแดง	เมือ่	x	มค่ีาเพ่ิมข้ึน	และผงสเีซรามกิสนี�า้ตาลท่ีสงัเคราะห์ได้	มคีวามสามารถในการสะท้อนรงัสอีาทิตย์ช่วงอนิฟราเรด
ใกล้	โดยค่าการสะท้อนมีค่าเพิ่มขึ้นเมื่อ	x	มีค่าเพิ่มขึ้น	ผงสีสีน�้าตาลที่	X	=	0.8	(Co0.2Mg0.8Al2O4)	และเผาที่อุณหภูมิ	1,000	

oC  
จะให้โทนสีน�้าตาล	และมีค่าการสะท้อนรังสีอาทิตย์ช่วงอินฟราเรดใกล้สูงที่สุดเท่ากับ	72.9%
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ความรับผิดชอบ
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ของผู้เขียน	ไม่ใช่ความเห็นของกรมวิทยาศาสตร์บริการ	หรือกองบรรณาธิการ	ผู้เขียนต้องรับผิดชอบต่อบทความของตน	และ
บทความที่ตีพิมพ์ในเล่มนี้ไม่เคยพิมพ์ในวารสารใดมาก่อน	และจะไม่น�าส่งไปเพื่อพิจารณาตีพิมพ์ในวารสารอื่นภายใน	60	วัน

การเตรียมต้นฉบับและการส่งต้นฉบับ
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