
4.1 PMMA พอล ิเมอร ์

4.1.1 PMMA ลาเท็กซ์

ร ูปที่ 4.1 PMMA ลาเท็กซ์ที่เตรยมได้จากกระบวนการเกิดพอลิเมอร์แบบ 

ดิฟเฟอเรนเชียลไมโครอิมัลชัน

รูปท่ี 4.1 แสดงลักษณะของ PMMA ลาเท็กซ์ที่ลังเคราะห์ได้จากกระบวนการเกิดพอลิเมอร์ 

แบบดิฟเฟอเรนเชียลไมโครอิมัลชัน ซ่ึงพบว่า PMMA ลาเท็กซ์มีลักษณะโปร่งแลง และไม่เกิดการ 

แยกเฟสเมื่อเก็บไว้เป็นเวลานาน จึงทำให้คาดว่าขนาดอนุภาคของ PMMA ลาเท็กซ์ที่เตรยมได้นั้น 

มีขนาดที่เล็กอยู่ในระดับนาโนเมตร
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4.1.2 ขนาดอนุภาค

รูปท ี่ 4.2 ความสัมพันธ์ระหว่างขนาดอนุภาคกับปรมาณสารเรมปฏิกิริยา

รูปท่ี 4.2 แสดงความสัมพันธ์ระหว่างขนาดอนุภาคของ PMMA และปริมาณสารเริ่มปฏิกิริยา 

ซึ่งพบว่า อนุภาคของ PMMA มีขนาดประมาณ 38-40 นาโนเมตร เม่ือใช้ SDS ปริมาณ 0.3 กรัม 

AIBN 0.12-0.32 กรัม และเม่ือใช้ SDS ปริมาณ 1.4 กรัม AIBN 0.12-0.32 กรัม เช่นกัน ทำให้ได้ 

อนุภาคของ PMMA ที่มีฃนาดประมาณ 30-35 นาโนเมตร (เล็กลง) ทํ่งนเนื่องจากปริมาณ รอร ท่ี 

ใช้ในงานวิจัยนี้มีค่าสูงกว่า CMC ทำให้ในระบบมีไมเชลล์อยู่เป็นจำนวนมาก และปริมาณไมเซลล์ 

แปรผันตามปริมาณ SDS ท่ีใช้ การมีไมเชลล์จำนวนมากทำให้ MMA กระจายเข้าไปในไมเซลล์ 

ดัง'น้ัน อนุภาคของ PMMA จึงเล็กลงเมื่อปริมาณ SDS เพ่ิมขึน นอกจากนี้ไมเซลล์ของสารลดแรง 

ตึงผิว รอร ที่มีฟรแรดิดัลของ AIBN บรรจุอยู่ยังเป็นนิวเคลียส (nuclei) ที่สำคัญในการเกิดอนุภาค 

PMMAระดับนาโนผ่านกระบวนการเกิดพอลิเมอริแบบดิฟเฟอเรนเชียลไมโครอิมัลชันโดยใช้ AIBN 

ซึ่งเป็น oil-soluble initiator [21] ดังน้ีน การเพิ่มปริมาณ รอร และ AIBN จึงเป็นการเพิ่มปริมาณ 

นิวเคลียสให้มากขืน และยังทำให้ปริมาณ MMA ในแต่ละไมเชลล์มีปริมาณลดลง

นอกจากนี้ จากการทดลองยังพบอีกว่าปริมาณ AIBN ไม่มีผลอย่างมีนัยสำคัญต่อขนาด 

อนุภาคของ PMMA ถึงแม้ที่ปริมาณ AIBN เพ่ิมขืน ทำให้ปริมาณไมเชลล์ (ท่ีมี-ฬริแรดิคัลของ AIBN 

บรรจุอยู่) เพ่ิมขืนซ่ึงทำให้ MMAในแต่'ไมเซ ลล ม์ีปริมาณลดลง และควรทำให้อนุภาคของ PMMA ท่ี 

ได้มีขนาดเล็กลง ซึ่งเป็นผลมาจากอนุภาคปฐมภูมิ (primary particle) ที่มีขนาดเล็กมากเหล่านี้ยัง
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ไม่มีเสถียรภาพมากพอ จึงทำให้มีเปอร์เซ็นต์ผลได้ลดลง ล่งผลให้อนุภาคปฐมภูมิเหล่านึ๋รวมตัวกัน 

เกิดเป็นอนุภาคทุติยภูมิ (secondary particle) ที่มีเสถียรภาพสูงกว่าและมีขนาดใหญ่ขืน ซ่ึงทำให้ 

มีเปอร์เซ็นต์ผลได้เพิ่มขืน

4.1.3 การกระจายต ัวของขนาดอน ุภาค

รูปท่ี 4.3 แสดงการกระจายตัวของขนาดอนุภาคที่ปริมาณ SDS และ AIBN ต่างกัน

0.1 0 .1 5  0 .2  0 .2 5  0 .3  0 .35

ปริมาณสารเรมปฏิกิริยา (กรัม)

ร ูปท ี่ 4.3 ความสัมพันธ์ระหว่างการกระจายตัวของขนาดอนุภาคกับปริมาณสารเรมปฏิกิริยา

จากรูปที่ 4.3 แสดงความสัมพันธ์ระหว่างการกระจายตัวของขนาดอนุภาคกับปริมาณของ 

สารเรมปฏิกิริยา พบว่า การกระจายตัวของขนาดอนุภาคมีแนวโน้มเพิ่มขืนเมื่อใช้ รอร 1.4 กรัม 

และใช้ AIBN เพิ่มขืนจาก 0.08 กรัม ถึง 0.32 กรัม แต่การกระจายตัวของขนาดอนุภาคมีแนวโน้ม 

ลดลงเมื่อใช้ SDS 0.3 กรัม และใช้ AIBN 0.32 กรัม ซึ่งปรากฏการณ์ตังกล่าวเป็นผลจากการรวม 

ตัวของอนุภาคปฐมภูมิที่มีขนาดเล็กมากกลายเป็นอนุภาคทุติยภูมิที่มีฃนาดใหญ่ขืน ซ่ึงการรวมตัว
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ของอนุภาคปฐมภูมิเหล่านี้ไม่มีรูปแบบที่แน่นอน จึงทำให้การกระจายตัวของขนาดอนุภาคกว้างฃึน 

นอกจากนี้ยังทำให้ได้อนุภาคที่มีเสถียรภาพสูงขืนและยังทำให้ร้อยละผลได้มีค่าเพิ่มขืนอีกด้วย

4.1.4 ร ้อยละผลได ้ (% yield)

100
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1 70 
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40
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0.15 0.2

\

0 .2 5  0.3

ปริมาณของสาร(.ริมปฏิกิริยา (กรัม)

รูปท ี่ 4.4 ความสัมพันธ์ระหว่างร้อยละผลได้และปริมาณสารเรมปฎิก๊ริยา

จากรูปที่ 4.4 แสดงความสัมพันธ์ระหว่างร้อยละผลได้ยับปริมาณของสารเริ่มปฏิกิริยา พบว่า 

ร้อยละผลได้มีค่า 92.6-82% เม่ือใช้ SDS 1.4 กรัม AIBN 0.12-0.32 กรัม และเมื่อใช้ SDS 0.3 

กรัม AIBN 0.12-0.32 กรัม ทำให้ได้เปอร์เซ็นต์ผลได้มีค่า 83.8-55% โดยเมื่อปริมาณ AIBN สูงขืน 

พบว่า ร้อยละผลได้มีแนวโน้มลดลงและปริมาณ SDS ไม่มีผลอย่างมีนัยสำคัญยับค่าร้อยละผลได้ 

ยกเว้นที่ปริมาณ SDS 0.3 กรัม และ AIBN 0.32 กรัม พบว่า ร้อยละผลได้มีค่าลดลงอย่างชัดเจน 

เนื่องจากปริมาณการใช้ SDS 0.3 กรัม มีปริมาณไมเชลล์น้อยกว่าเมื่อใช้ SDS 1.4 กรัม ทำให้ได้ 

อนุภาคปฐมภูมิที่มีขนาดใหญ่ขืนและมีเสถียรภาพมากขืนด้วย เป็นผลให้เกิดอนุภาคทุติยภูมิลดลง 

และทำให้ร้อยละผลได้ลดลงด้วย เพราะพอลิเมอร์นี้าหนักโมเลกุลตํ่าที่อยู่ในอนุภาคปฐมภูมิและมี 

เสถียรภาพน้อยสามารถละลายนำได้บ้าง จึงถูกกำคัดออกไประหว่างการตกตะกอนแยกพอลิเมอร์ 

ออกจากลาเท็กซ์
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4.1.5 ร ้อยละการจัดเร ียงต ัว (%Tacticity)

ตารางที่ 4.1 ร้อยละการจัดเรียงตัวของ PMMA (%Tacticity)

ปริมาณของ ปริมาณของ %T acticity

SDS (กรัม) AIBN (กรัม) Syndiotactic (rr) Heterotactic (mr) Isotactic (mm)

1.4 0.12 54 38 8

1.4 0.15 53 39 8

1.4 0.18 53 39 8

1.4 0.24 52 40 8

1.4 0.32 54 39 7

0.3 0.12 53 40 7

0.3 0.15 54 38 8

0.3 0.18 53 39 7

0.3 0.24 52 39 9

0.3 0.32 55 39 6

ตารางท่ี 4.1 แสดงร้อยล:ะของการจัดเรียงตัวของ PMMA ท่ีได้จากการวิ เคราะห์ด้วยเทคนิค

'H-NMR และนำมาคำนวณด้วยเทคนิค Triad determination ตังแสดงในสมการที 3.4 พบว่า 

PMMA ที่สังเคราะห์จากกระบวนการเกิดพอลิเมอร์แบบดิฟเฟอเรนเชียลไมโครอิม‘ลชัน มีความเป็น 

syndiotactic ประมาณ 52-55% เนื่องจากกระบวนการเกิดพอลิเมอริภายในไมเซลล์ที่มีขนาดเล็ก 

มาก จึงทำให้พอลิฒอร์เกิดการจัดเรียงตัวเพื่อให้สามารถเข้าไปอยู่ในไมเซลล์ที่มีขนาดเล็กได้ [21] 

นอกจากนี้ยังพบว่าร้อยละการจัดเรียงตัวไม่ขึนกับปริมาณ SDS และ AIBN เนื่องจากการ 

จัดเรียงตัวของ PMMA เกิดฃึนภายในไมเซลล์ที่มีขนาดเล็ก ทำให้การเปลี่ยนแปลงปริมาณ SDS 

และ AIBN มีผลกับปริมาณ1ไมเชลล์ในระบบเท่านั้น แต่ไม่ได้ทำให้สภาพแวดล้อมภายในไมเชลล์ 

เปลี่ยนแปลงไป จึงทำให้การเกิดพอลิเมอริไม่แตกต่างกัน
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4.2.1 ลาเท ็กซ ์ของอน ุภาคระด ับนาโนของช ิส ิกา/PMMA คอมพ อส ิต

4.2 อนุภาคระดับนาโนของชิสิกา/PMMA คอมพอสิต

(ก) (ข)

ร ูปท ี่ 4.5 ลาเท็กซ์ของ (ก) PMMA และ (ข) อนุภาคระดับนาโนของชิลิกา/PMMA คอมพอลิต

รูปท่ี 4.5 แสดงลักษณะลาเท็กซ์ของ PMMA และอนุภาคระดับนาโนของชิลิกา/PMMA 

คอมพอลิต พบว่า ลาเท็กซ์ของอนุภาคเชิงประกอบระดับนาโนของซิลิกา/PMMA มีความโปร่งแสง 

ใกล้เคียงกับลาเท็กซ์ของ PMMA จึงอาจกล่าวได้ว่าอนุภาคของชิลิกา/PMMA คอมพอลิตมีขนาด 

ระดับนาโน
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4.2.2 ขนาดอนุภาคระตับนาโนของชิสิกา/PMMA คอมพอสิต

ตารางที่ 4.2 ขนาดอนุภาคและการกระจายขนาดอนุภาค

ตัวอย ่าง ขนาดอน ุภาค (กทา) การกระจายต ัวขนาดอน ุภาค (PDI)

Silica 15 -

PMMA 33 0.45

ชิลิกา/PMMA นาโนคอมพอลิต* 40 0.45

* สังเคราะห์โดยใช้ MMA 22.5 มิลลิลิตร, SDS 1.4 กรัม, AIBN 0.15 กรัม, นำกลั่น 60 มิล ิล ิตร 

และนาโนซิลิกาที่ผ่านการเตรยมผิว 0.394 กรัม

ตารางท่ี 4.2 แสดงให้เห็นว่าอนุภาคนาโนชิลิกาชึ่งมีขนาดอนุภาคประมาณ 15 นาโนเมตร 

มีขนาดใหญ่ขืนเป็นประมาณ 40 นาโนเมตรนั้น เนื่องมาจากการถูกห่อหุ้มด้วย PMMA ท่ีเต'รยมได้ 

จากกระบวนการเกิดพอลิเมอร์แบบดิฟเฟอเรนเชียลไมโครอิม้'ลชัน โดยใช้ MPTMS เป็นสารเช่ือม 

ประสานโดยสามารถเต'รยมอนุภาคนาโนคอมพอสิตที่มีขนาดตํ่ากว่า 50นาโนเมตรได้

4.2.3 อ ุณ หภ ูม ิกลาสแทรนส ิช ันของอน ุภาคระต ับนาโนของส ิส ิกา/PMMA คอมพอส ิต  

ตารางที่ 4.3 Tg ของ PMMA และอนุภาคระดับนาโนของซิลิกา/PM MA คอมพอลิต

ตัวอย่าง T, (»C)

PMMA 131

ชิลิกา/PMMA นาโนคอมพอลิต 131

เม่ือนำ PMMA และอนุภาคเชิงประกอบระดับนาโนของชิลิกา/PMMA ไปตรวจสอบอุณหภูมิ 

กลาลแทรนชิชันด้วยเครอง Differential Scanning Calorimeter (DSC) ได้ผลดังแสดงในตารางที

4.3 พบว่า Tg ของอนุภาคเชิงประกอบระดับนาโนของชิลิกา/PMMA มีค่าเท่ากับ PMMA แสดงให้ 

เห็นว่าการใส่ชิลิกาไม่ได้ชัดขวางการเกิดเป็นพอลิฌอร์ของ MMA
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ความสัมพันธ์ระหว่างร้อยละผลได้ของอนุภาคระดับนาโนของซิลิกา/PMMA คอมพอสิต 

กับปริมาณซิสิกาแสดงไว้ในรูปที่ 4.6

4.2.4 ร้อยละผลได้ของอนุภาคระดับนาโนของ?ลิกา/PMMA คอมพอลิต

90

รูปที่ 4.6 กราฟแสดงความสัมพันธ์ระหว่างร้อยละผลได้กับปริมาณซิลิกา

จากรูปที่ 4.6 พบว่า ร้อยละผลได้ของวัสดุระดับนาโนของซิลิกา/PMMA คอมพอสิตมีค่า 

อยู่ในช่วง 49-66% เมื่อเติมชิสิกาที่ผ่านการเตรยมผิวปริมาณ 0.394-11.25 กรัม โดยร้อยละผลได้ 

ของวัลดุระดับนาโนของซิลิกา/PMMA คอมพอสิตมีค่าลดลงเมื่อเทียบกับ PMMA ท่ีไม่ได้ใล่ซิสิกา 

เนื่องจากช่องว่างที่เหลืออยู่ระหว่างผิวด้านนอกส ุดของชิสิกาที่ถูกปรับปรุงผ ิวแล ้วกับขอบของ 

ไมเซลล์มีปริมาตรค่อนข้างน้อยเมื่อเทียบกับที่ไม่ได้ใส่ชิสิกา จึงทำให้การเกิดเป็น PMMA ของ 

MMA บนผิวของซิสิกาที่อยู่ในไมเซลล์เกิดขืนได้จำกัด แต่เมื่อเพิ่มปริมาณชิสิกาจนถึงระดับหนึ่ง 

พบว่า ร้อยละผลได้กลับมีค่าเพิ่มขืนอีกครั้ง ซึ่งคาดว่าเกิดจากการมีไมเซลล์ที่มีชิลิกาบรรจุอยู่ 

ภายในมากพอที่ทำหน้าที่เป็นนิวเคลียสที่ช่วยให้ MMA ลามารถเกิดเป็น PMMA อยู่รอบอนุภาค 

ของซิสิกา
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4.2.5 สัณฐานวิทยาฃองอนุภาคระดับนาโนของชิลิกา/PMMA คอมพอสิต

รูปท่ี 4.7 แสดงสัณฐานวิทยาของวัสดุระดับนาโนของชิลิกา/PMMA คอมพอสิต 

สังเคราะห์โดยใช้ MMA 22.5 มิลลิลิตร SDS 1.4 กรัม AIBN 0.15 กรัม นากล ั่น60 

มิลลิลิตร และนาโนชิลิกาประมาณ 6.75 กรัม พบว่า อนุภาคซิลิกาเกิดการรวมกลุ่มสัน ซ่ึง 

เป็นผลของการเกิดอนุภาคทุติยภูมิดังที่ได้กล่าวไปแล้วในหัวข้อ4.1.1-4.1.3ดังนั้นภาวะ 

ที่เหมาะสมที่สุดในการเต‘ร ียมวัสดุระดับนาโนของซิลิกา/PMMA คอมพอสิต คือ การใช้ 

SDS ปริมาณ 0.3 กรัม และ AIBN ปริมาณ 0.32 กรัม เนื่องจาก อนุภาค PMMA มีการ 

เกิดอนุภาคทุติยภูมิน้อยที่สุด ซึ่งทำให้อนุภาคระดับนาโนของชิลิกา/PMMA คอมพอสิต 

กระจายตัวได้ดีและไม่เกาะกลุ่มสัน

รูปที่ 4.7 ภาพ SEM ของวัสดุเชิงประกอบระดับนาโนของซิลิกา/PMMA

4.2.6 การว ิเคราะห ์หม ู่ฟ ังก ์ช ันบนอน ุภาคระด ับนาโนของช ิส ิกา/PMMA คอมพอส ิต

การวิเคราะห์หม ู่ฟังก์ชันที่แสดงการเกิดพันธะระหว่างอนุภาคชิลิกาสับ PMMA ผ่าน

MPTMS ในวัสดุระดับนาโนของชิลิกา/PMMA คอมพอลิต โดยสารประกอบชิเลน (MPTMS) มีหมู่ 

ชิลานอล (Si-OH) อยู่ที่ปลายด้านหนึ่งของโมเลกุล และอีกปลายด้านหนึ่งมีพันธะคู่อยู่ที่ปลายสุด 

ของโมเลกุล ดังแสดงในรูปท่ี 4.8
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รูปท ี่ 4.8 โครงลร้างทางเคมีของ Y-Methacryloxypropyltrimethoxysilane (MPTMS) [25]

โดยหมู่ชิลานอลของ MPTMS เข้าทำปฏิกิริยากับหมู่ไฮดรอกชิล (-OH) บนผิวของชิลิกา 

เกิดเป็นพันธะโควาเลนต์ และพันธะคู่ (C=C) ใน MPTMS เข้าทำปฏิกิริยากับเมทิลเมทาคริเลต 

มอนอเมอร์โดยใข้ฬรแรดิคัลเป็นสารเรมปฏิกิริยา โดยปฏิกิริยาระหว่างชิลิกา MPTMS และ PMMA 

แสดงไว้ในรูปท่ี 4.9

OH 0
te - O H  + (CHI0?r si-CH 2CH2CH2-o î-Ç = C H 2ST ch3

0 I

<j> * M i

๒ ^  4  O H  Ç-OCH,
SM rO -Sl-CH 3CH2CHr O-C-C-CH2-(-C-CH:—  

6 CH3 CHj

H ïC-c-ü—c ^ O v

รูปท ี่ 4.9 ปฏิกิริยาระหว่างชิลิกา, MPTMS และ PMMA [3]

หมู่ฟังก์ชันต่างๆ ที่เกิดขึนทํ่งหมดสามารถตรวจลอบด้วยเทคนิค FT-IR โดยหมู่ฟังก์ชันที่ 

เกิดขืนควรประกอบด้วยพีกที่มีเลขคลื่นดังแสดงในตารางที่ 4.4 และสเปกตรัม FTIR ที่วิเคราะห์ได้ 

แสดงไว้ในรูปท่ี 4.10 และ 4.11
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รูปท ี่ 4.10 FT-IR สเปกตรัมของ (ก) ซิลิกา และ (ข) ซิลิกาที่ผ่านการเตรยมผิวด้วย MPTMS

รูปท่ี 4.10(ก) แสดง FT-IRสเปกตรัมของชิลิกา ซึ่งปรากฎพีกของ Si-0-Si ที่เลขคลื่น 1102.7 

และ471.06 cm'1; พีกของความชืนที่เลขคลื่น 1630.52 cm'1 [27] และพีกของ -OH group บนผิว 

ชิลิกาที่เลขคลื่น 3435.08 cm'1
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รูปท่ี 4.10(ข) แสดง FT-IR สเปกตรัมของชิลิกาที่ผ่านการเตรยมผิวด้วย MPTMS ซ่ึง 

ปรากฎพีกของ c=c, c=0 และ-CH3 ขึนใหม่ที่เลขคลื่น 1460, 1719 และ 2947 cm'1 ตามลำดับ 

ซึ่งยืนยันการเกาะติดของ MPTMS บนผิวของอนุภาคนาโนซิลิกา

รูปท ี่ 4.11 FT-IR สเปกตรัมของ (ก) PMMA และ (ข) อนุภาคระดับนาโนของชิลิกา/PMMA 

คอมพอสิต

จากรูปที่4.11(ข)พบพีกที่เกิดใหม่ขึนมาเมื่อเทียบดับรูปที่4.11(ก)คือพีกที่เลขคลื่น1111 

cm'1 แสดงถึงหมู่ฟังก์ชัน Si-0-Si และพีกที่ 1087 cm'1 แสดงถึงหมู่ฟังก์ชัน Si-0-C ซ่ึงจาก 2 พีกท่ี 

เกิดขึนมาใหม่นีทาให้เชื่อได้ว่ามีการเกิดการเชื่อมติดของชิลิกาดับ PMMA ด้วยพันธะระหว่างชิลิกา 

ก์บชิเลนที่เป็นสารคู่ควบ

จากรูปที่ 4.10 และ 4.11 แสดงให้เห็นว่าการปรับปรุงผิวชิลิกาด้วย MPTMS ทำให้เกิดการ 

ยึดติดที่ดียิ่งขึนระหว่างชิลิกาและ PMMA ด้วยพันธะระหว่างชิลิกาก์บชิเลนที่เป็นสารคู่ควบ และ 

ปลายอีกข้างของ MPTMS ที่เป็นพันธะคู่สามารถเกิดเป็นโคพอลิเมอร์ร่วมดับ MMA
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ตารางที่ 4.4 เลขคล่ืนของหมู่ฟังก์ชันของ PMMA, ซิลิกา และ MPTMS

Wavenumbers (cm 1) PMMA ชิลิกา MPTMS

1050-1300 (2 peak) c-o-c

>1700 c=0

2947, 2879 -c h3,-c h 2

3049 -OH

1088,467 Si-O-Si

1724 V(C=0)

1460 V c=c

1111 V Si-O-Si asym

1087 Ô Si-O-C asym

821 Ô Si-O-C sym
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