
3.1 สารเคมีและอุปกรณ์การทดล'อง
3.1.1 สารเคมี

1. Styrene monomer (0.005 % inhibitor) (AR grade, Sigma-Aldrich Chemie Gmbh)
2. Sodium dodecyl sulfate (รอร) powder (97% purity, Cognis, Bangkok, Thailand)
3. 2,2’-azoisobutyronitrile (AIBN) (AR grade, Siam Chemical Industry Co.,LTD., 

Samutprakarn, Thailand)
4. Methanol (practical grade)
5. Silicon dioxide, nanopowder, 15 nm, (Sigma-Aldrich, Missouri, USA)
6. 3-methacryloxypropyltrimethoxysilane (MPTMS), Z-6030 Silane (Dow Corning, 

Michigan, USA)
7. Distilled water

3.1.2 อุปกรณ์การทดลอง
1. 500 cm3 Pyrex glass reactor (Aldrich, Canada)
2. Double jacket condenser
3. Dropping funnel
4. stirring/temperature controlled digital hotplate
5. Magnetic stirrer
6. Dynamic light scattering analyzer (DLS) รุ่น Nano-series zx (ศูนย์วิจัยเทคโนโลยี 

โลหะและวัสดุแห่งชาติ)
7. Gel permeation chromatographer (GPC) รุ่น Water 150-CV (ศูนย์วิจัยเทคโนโลยี 

โลหะและวัสดุแห่งชาติ)
8. Differential scanning calorimeter (DSC) รุ่น Perkin Elmer Diamond DSC

(ภาควัสดุศาสตร์ จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย)
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9. Nuclear magnetic resonance (NMR) รุ่น Bruker Biospin DPX-300 
(ศูนย์วิจัยเทคโนโลยีโลหะและวัสดุแห่งชาติ)

10. Fourier transform infrared spectrophotometer (FTIR) รุ่น FT-IR model 1760 
(ศูนย์เคิร๋ึองมือวิจัยวิทยาศาสตร์และเทคโนโลยี จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย)

11. Transmission electron microscope (TEM) รุ่น JEOL JEM-2100 (ศูนย์เค่ร่ืองมือวิจัย 
วิทยาศาสตร์และเทคโนโลยี จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย)

12. Scanning electron microscope (SEM) รุ่น JEOL JSM-6400 (ศูนย์เครองมือ'วิจัย 
วิทยาศาสตร์และเทคโนโลยี จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย)

3.2 ข้ันตอนการสังเคราะห์และวิเคราะห์พอลิสไตรีนนาโนลาเท็กซ์
รูปท่ี 3.1 แสดงแผนภาพข้ันตอนการลังเคราะห์และการวิเคราะห์'พอลิสไตรีนนาโนลาเท็กซ์ท่ี 

เตรียมจากกระบวนการเกิดพอลิฌอร์แบบดิฟเฟอเรนเชียลไมโครอิมัลชัน
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รูปท่ี 3.1 ขันตอนการสังเคราะห์และวิเคราะห์พอลิสไตรนนาโนลาเท็กซ์ท่ีเตรยมจาก 
กระบวนการเกิดพอลิเมอร์แบบดิฟเฟอเรนเชียลไมโครอิมัลขัน
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3.3 การเตรียมพอลิไตรีนนาโนลาเท็กซ์
พอลิสไตรีนนาโนลาเท็กซ์ถูกเตรียมโดยกระบวนการเกิดพอลิเมอร์แบบดิฟเฟอเรนเชียลไมโคร- 

อมัลชัน โดยใช้ส่วนผสมดังแสดงในตารางท่ี 3.1
ตารางท่ี 3.1 สูตรท่ีใช้เตรียมพอลิลไตรีนนาโนลาเท็กซ์

Water Styrene AIBN SDS
(cm3) (cm3) (g) (g)
60 22.5 0.08,0.12,0.18,0.24,0.3 4
60 22.5 0.08, 0.12,0.18,0.24,0.3 8

ข้ันตอนการเตรียมพอลิสไตรีนนาโนลาเท็กซ์เร่ิมจากนำ SDS และ AIBN ตามอัตราส่วนใน 
ตารางท่ี 3.1 ใส่ลงในเครองปฏิกรณ์ (รูปท่ี 3.2) จากน่ันเติมนากล่ันและให้ความร้อนภายใต้การกวน 
อย่างต่อเน่ืองและสม่ําเสมอท่ีอัตราเร็วในการหมุนของแท่งแม่เหล็ก150 รอบต่อนาที แล้วจ่ายแก๊ส 
ไนโตรเจนผ่านหลอดนำแก๊สเข้าส่เครองปฏิกรณ์ (รูปท่ี 3.3) เม่ืออุณหภูมิสูงฃึนจนถึง 70 องศา- 
เซลเซียส จึงเร่ิมหยดสไตรีนมอนอเมอร์ทีละหยดเล็กๆ  อย่างสม่ําเสมอโดยใช้ dropping funnel 
(รูปท่ี 3.4) เป็นเวลา 1 ช่ัวโมง 30 นาที จนหมด จากน่ันคงปฏิกิริยาท่ีอุณหภูมิ 70 องศาเซลเชียล ต่อ 
อีก 1 ช่ัวโมง ก่อนการหล่อเย็นท่ีอุณหภูมิห้อง เพ่ือให้ลใตรีนมอนอเมอร์เกิดปฏิกิริยาพอลิเมอไรเซชัน 
เป็นพอลิสไตรีนได้อย่างสมบูรณ์

รูปท่ี 3.2 Reactor ท่ีใช้สังเคราะห์พอลิสไตรีนนาโนลาเท็กซ์
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รูปท่ี 3.3 การติดตังเครองปฏิกรณ์, condenser และท่อนำแก๊ส

รูปท่ี 3.4 การติดต้ัง dropping funnel เพ่ือหยดสไตรนมอนอเมอร์
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3.4 การแยกตัวอย่างพอลิเมอร์

แบ่งพอลิสไตไโนนาโนลาเท็กซ์ท่ีสังเคราะห์ได้ไปตกตะกอนโดยใช้เมทานอลท่ีมากเกินพอ แล้ว 
กรองด้วยเครองกรองสุญญากาศ (รูปท่ี 3.5) ล้างสารลดแรงตึงผิวและสารเรมปฏิกิริยาเหลืออยู่ด้วย 
เมทานอลและนาจนหมด (รูปท่ี 3.6) นำตัวอย่างท่ีได้ไปอบท่ีอุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 
12 ช่ัวโมง

รูปท่ี 3.5 การกรองพอลิสไตรนด้วยเครองกรองสุญญากาศ

รูปท่ี 3.6 สารตัวอย่างท่ีได้ก่อนนำไปอบ
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3.5 การวิเคราะห์อนุภาคพอลิสไตรีนนาโนลาเท็กซ์

3.5.1 ขนาดอนุภาคและการกระจายขนาดอนุภาค 
(Particle size and particle size distribution)

วิเคราะห์ number-average diameter (Dn) และ intensity-average diameter (Dz) ของ 
พอลิลไตรีนด้วยเค'ร่ือง Dynamic light scattering (DLS) (รูปท่ี 3.7) ซ่ึงสามารถวิเคราะห์ขนาดและ 
การกระจายขนาดของอนุภาคระดับนาโนในช่วง 0.6-6000 นาโนเมตร

รูปท่ี 3.7 Dynamic light scattering (DLS)

3.5.2 ร้อยละผลได้ (% yield)
ร้อยละผลได้คำนวณได้จากสมการท่ี 3.1

ร้อยละของแข็ง
ร้อยละผลได้ (% yield) = — ------------ T-----------------—----------  x 100 3̂'1̂

ร้อยละของนำหนักมอนอเมอรไนระบบ

ร้อยละของแข็งหาได้จากสมการท่ี 3.2

v = นาหนักแห้งของพอลิเมอร์ (กรัม) ZO n\ร้อยละของแข็ง (% solid) = —T------- ----------- :------ -----——------- * 100 y '
นำหนักเปียกของพอลิเมอร์ลาเท็กซ์ (กรัม)
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ร้อยละนาหนักมอนอฌอร์ในระบบหาได้จากสมการท่ี 3.3

1, 0*' ปรมาณมอนอเมอรไนระบบ (กรัม)รอยละนาหนักมอนอฌอรํ๒ระบบ = —------------------------------------ — x 100 (3.3)
ปรมาณของสารละลายในระบบ (กรัม)

3.5.3 นำหนักโมเลกุล (Molecular weight)
วิเคราะห์'นำหนักโมเลกุลของพอลิเมอร์ (M,1 และ MJ ด้วยเคร'อง Gel permeation chroma- 

tographer (GPC) รุ่น Water 150-CV (รูปท่ี 3.8) ภาวะท่ีใช้ทดสอบ คือ อุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส 
อัตราการไหล 30 มิลลิลิตรต่อนาที ละลายสารตัวอย่างใน tetrahydrofuran (0.3% w/v) กรอง 
สารละลายด้วย filter membrane nylon (pore size 0.45 pm) คอลัมน์ทีใช้ คือ PL gel 10 pm 
จำนวน 2 คอลัมน์

รูปท่ี 3.8 Gel permeation chromatographer(GPC)

3.5.4 การจัดเรียงตัวของพอลิเมอร์ (Tacticity)
วิเคราะห์การจัดเรียงตัวของพอลิเมอร์ (tacticity) ด้วยเครีอง Nuclear magnetic resonance 

spectroscope (NMR) (รูปท่ี 3.9) โดยวิเคราะห์ท่ี 300 MHz ด้วยสารละลาย CDCI3 ท่ีอุณหภูมิห้อง
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รูปท่ี 3.9 Nuclear magnetic resonance spectroscope (NMR)

3.5.5 อุณหภูมิกลาสแทรนชิชัน (■ โ8)

วิเคราะห์อุณหภูมิกลาสแทรนชิชันของพอลิสไตรนด้วยเครอง Differential scanning 
calorimeter (DSC) รุ่น Perkin Elmer Diamond DSC (รูปที 3.10) โดยใช้สารตัวอย่าง 10 มิลลิกรัม 
อัตราเร็วในการให้ความร้อน 20°c min 1 เร่ิมสแกนจากอุณหภูมิ 50-180 องศาเซลเซียส

รูปท่ี 3.10 Differential scanning calorimeter (DSC)



33

3.5.6 สัณฐานวิทยา
วิเคราะห์สัณฐานวิทยาของพอลิสไตรีนและอนุภาคเชิงประกอบระดับนาโนของชิลิกา/พอลิ- 

สไต่รน ด้วยเครีอง Transmission electron microscopy (TEM) รุ่น JEOL JEM-2100 (รูปที 3.11) 
ดำเนินการท่ี 80 kV เจือจางพอลิเมอร์ด้วยน้ํากล่ันจนมีความเข้มข้น 0.1-0.5 wt% ก่อนวางตัวอย่าง 
บนคอปเปอร์กรด

รูปท่ี 3.11 Transmission electron microscope (TEM)

3.6 ข้ันดอนการเตรียมและวิเคราะห์อนุภาคซิลิกา/พอลิสไตรีนนาโนคอมพอสิต

รูปท่ี 3.12 แสดงแผนภาพล่ันตอนการเตรียมและวิเคราะห์อนุภาคชิลิกา/พอลิสไตรีนนาโน 
คอมพอสิตผ่านกระบวนการเกิดพอลิเมอร์แบบดิฟเฟอเรนเชียลไมโครอิมัลชัน
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กรดอะชิด ิก pH 4.5 + สารละลายซ ิเลนความเข ้มข ้น  0.5%

อบ 1 2 0  °c, 1 2  ช่ัวโมง * กวน 1ชม. 4

------------------ ■ "■ ๆ •SDS + AIBN + I ธ ุฐ กา + นากล ัน 
-------------------------—1 _ _ _ !----------------I-------------------- 1

! กวน 150 rpm I

: A 70°c

ISL

หยดสไตรนมอนอเมอร์ 
เป ็นเวลา 1 ช ั่วโมง 30 นาที จนหมด

เด ิมนาโนซิล ิกา 4 กวน 30 นาที

คงปฏิกิริยาท่ีอุณหภูมิ 70°c, 1 ช่ัวโมง

วิเคราะห์ต้วอย่าง
ร้อยละผลได ้ (% yield)

I - Tg(DSC) I

รูปท่ี 3.12 ช่ันตอนการเติรียมและวิเคราะห์อนุภาคซิลิกา/พอสิสไติรนนาโนคอมพอสิต
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3 .7  การเตรียมอนุภาคชิลิกา/พอลิสไตรีนนาโนคอมพอสิตผ่านกระบวนการ 
เกิดพอลิเมอร์แบบดิฟเฟอเรนเชียลไมโครอิมัลชัน

3.7 .1  การปรับปรุงผิวของอนุภาคนาโนชิลิกาด้วยสารคู่ควบชิเลน (MPTMS)

เต ร ีย ม ส า ร ล ะ ล า ย ข อ ง ก ร ด แ อ ช ีต ิก ใ ห ้ม ี p H  เท ่า ก ับ  4 .5  แ ล ้ว เต ิม ส า ร ล ะ ล า ย เจ ือ จ า ง ข อ ง  

ด า ร ค ู่ค ว บ ซ ิเล น (ค ว า ม เข ้ม ข ้น 0 .5 % )  ใ น ส า ร ล ะ ล า ย ก ร ด แ อ ซ ีต ิก ท ี่เต ร ีย ม ไ ด ้ โด ย ก ว น ส ่ว น ผ ส ม ไ ป  

พ ร ้อ ม ๆ  ก ัน  เม ื่อ เต ิม ส า ร ล ะ ล า ย เจ ือ จ า ง ข อ ง ส า ร ค ู่ค ว บ ซ ิเล น จ น ห ม ด  ท ำ ก า ร ก ว น ส ่ว น ผ ส ม ต ่อ ไป อ ีก  30  

น า ท ี จ น ไ ด ้ส า ร ล ะ ล า ย ใ ส เป ็น เน ือ เด ีย ว ก ัน  จ า ก น ั้น จ ึง เต ิม อ น ุภ า ค ร ะ ด ับ น า โน ข อ ง ซ ิส ิก า โด ย ป ร ิม า ณ  

ข อ ง ส า ร ค ู่ค ว บ ซ ิเล น ต ่อ ป ร ิม า ณ ซ ิล ิก า เท ่า ก ับ  0 .3 :1  [2 7 ] ด ง ใน ส ่ว น ผ ส ม แ ล ้ว ก ว น ต ่อ อ ีก  1 ช ั่ว โม ง  นำ 

ส ่ว น ผ ส ม ท ี่ได ้ท ำ ให ้แ ห ้ง โด ย ก า ร อ บ ท ี่อ ุณ ห ภ ูม ิ 120  อ ง ศ า เซ ล เซ ีย ส  เป ็น เว ล า  12 ช ั่ว โม ง

3.7.2 การเตรียมอนุภาคชิลิกา/พอลิสไตรีนนาโนคอมพอสิต
อนุภาคซิลิกา/พอลิลไตรีนนาโนคอมพอสิตลาเท็กซ์ เตรียมโดยกระบวนการเกิดพอลิเมอร์ 

แบบดิฟเฟอเรนเชียลไมโครอิมัลซัน โดยใช้ส่วนผสมดังแสดงในตารางท่ี 3.2

ตารางท่ี 3.2 สูตรท่ีใข้ในการเตรียมอนุภาคซิลิกา/พอลิลไตรีนนาโนคอมพอสิต

Water
(cm3)

styrene
(cm3)

AIBN
(g)

SDS
(g)

Pre-treated Si02
(g)

60 22.5 0.08 8 0.39

60 22.5 0.08 8 2.25

60 22.5 0.08 8 4.50

60 22.5 0.08 8 6.75

60 22.5 0.08 8 11.25

ช่ันตอนการเตรียมอนุภาคชิลิกา/พอลิสไตรีนนาโนคอมพอสิตเรมจากนำอนุภาคระดับนาโน 
ของซิลิกาท่ีผ่านการปรับปรุงผิวด้วยสารคู่ควบซิเลน (MPTMS) สารลดแรงตึงผิว (SDS) และ 
สารเรมปฏิกิริยา (AIBN) ใส่ลงในเครองปฏิกรณ์โดยใช้ปริมาณตามสูตรท่ีกำหนดในตารางท่ี 3.2

ร-ร't m w
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จากน้ันเติมนากล่ันและให้ความร้อนภายใต้การกวนอย่างต่อเน่ืองและสม่ําเสมอท่ีอัตราเร็วในการ 
หมุนของแท่งแม่เหล็ก150 รอบต่อนาที แล้วจ่ายแก๊สไนโตรเจนผ่านหลอดนำแก๊สเข้าล่เครองปฏิกรณ์ 
(รูปท่ี3.13) และเม่ืออุณหภูมิสูงถึง70องศาเซลเซียสจึงเรมทำการหยดลไตรนมอนอเมอร์ทีละหยด 
เล็กๆ  อย่างลม่ําเสมอโดยใช้ dropping funnel เป็นเวลา 1 ช่ัวโมง 30 นาที จนหมด จากน้ันให้คง 
ปฎิก๊เยาท่ีอุณหภูมิ 70 องศาเซลเซียส ต่ออีก 1 ช่ัวโมง ก่อนทำการหล่อเย็นท่ีอุณหภูมิห้อง เพ่ือให้ 
ลไต่รนมอนอเมอร์เกิดปฏิกิริยาพอลิเมอริไรเซชันเป็นพอลิสไต่รนอย่างสมบูรณ์

รูปท่ี 3.13 การติดต้ังอุปกรณ์การล่งเคราะห์อนุภาคระดับนาโนของซิลิกา/พอลิสไต่รน

3.8 การแยกตัวอย่าง
แบ่งอนุภาคชิลิกา/พอลิสไต่รนนาโนคอมพอสิตท่ีเต่รยมได้ไปตกตะกอนโดยใช้เมทานอล 

ปริมาณมากเกินพอ แล้วทำการกรองโดยใข้เครองกรองสุญญากาศ ล้างสารลดแรงตึงผิวและ
สารเรมปฏิกิริยาโดยใช้เมทานอลและนา นำตัวอย่างท่ีได้ไปอบท่ีอุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส เป็น 
เวลา 12ช่ัวโมงดังท่ีกล่าวไปแล้วในหัวข้อ3.4
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3.9 การวิเคราะห์อนุภาคชิสิกา/พอลิสไตรีนนาโนคอมพอสิต

3.9.1 ขนาดอนุภาคและการกระจายขนาดอนุภาค 
(Particle size and particle size distribution)

วิเคราะห์ number-average diameter (Dn) และ intensity-average diameter (อ2) ของ 
พอลิสไตรีนและอนุภาคซิลิกา/พอลิสไตรีนนาโนคอมพอสิตโดยใช้เทคนิค Dynamic light scattering 
(DLS) ซ่ึงสามารถวิเคราะห์ขนาดและการกระจายขนาดของอนุภาคระดับนาโนในช่วง 0.6-6000 
นาโนเมตร

3.9.2 ร้อยละผลได้ (% yield)

ร้อยละผลได้คำนวณได้จากสมการท่ี 3.1

ร้อยละของแข็ง
ร้อยละผลได้ (% yield) = ~ -------------7---------------------------- x 100

ร้อยละของนำหนักมอนอเมอร์ในระบบ

ร้อยละของแข็งหาได้จากสมการท่ี 3.2
1, 0 นำหนักแห้งของพอลิเมอร์(กรัม) ,ร้อยละของแข็ง (% solid) = -p------ ------------------------------------  x า0° ณ.2)

นำหนักเปียกของพอลิเมอร์ลาเท็กซ์ (กรัม)

ร้อยละนาหนักมอนอเมอรัในระบบหาได้จากสมการท่ี 3.3

ร้อยละโดยนาหนักของมอนอเมอร์ในระบบ

ไ-โรมาณมอนอเมอรัในระบบ (กรัม) + ปริมาณชิลิกา (กรัม)
--------------------------------— ----------------------------  X 100 (3.3)

ปริมาณของสารละลายในระบบ (กรัม)

3.9.3 อุณหภูมิกลาสแทรนชัชัน (Tg)
วิเคราะห์อุณหภูมิกลาลแทรนชิชันของอนุภาคชิลิกา/พอลิลไตรีนนาโนคอมพอลิต โดยใช้ 

เทคนิค Differential scanning calorimetry (DSC) รุ่น Perkin Elmer Diamond DSC โดยใช้สาร 
ตัวอย่าง 10 มิลลิกรัม อัตราเร็วในการให้ความร้อน 20°c min'1 เรมสแกนจากอุณหภูมิ50-180 
องศาเชลเซีส
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3.9.4 หมู่'ฟ ังก ์ช ันของพอลิไตรีนและสารคู่ควบชิเลนบนพึ๋นผ ิวของอนุภาคนาโนคอมพอสิต

วิเคราะห์หมู่ฟังก์ชันของพอลิสไต่รนนาโนลาเท็กซ์ และสารคู่ควบซิเลนบนพืนผิวของอนุภาค 
นาโนคอมพอสิต ด้วยเครอง Fourier transform infrared spectrometer (FTiR) รุ่น FT-IR m o d e l 

1760 (รูปท่ี 3.14)

รูปท่ี 3.14 Fourier transform infrared spectrometer (FTIR)

3.9.5 สิณฐานวิทยา

วิเคราะห์ฟืนผิวของอนุภาคนาโนคอมพอสิตของซิลิกา/พอลิสไตรน ด้วยเคร่ือง Scanning 
electron microscopy (SEM) รุ่น JEOL JSM-6400 (รูปท่ี 3.15) ดำเนินการท่ี 15 kV เคลือบ 
ตัวอย่างด้วยทองก่อนล่องด้วยกล้อง
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