
S U R F A C E -M O D IF IE D  C A L C IU M  C A R B O N A T E  P A R T IC L E S  BY  
A D M IC E L L A R  P O L Y M E R IZ A T IO N  T E C H N IQ U E  T O  BE U SE D  AS  

F IL L E R  F O R  ISO T A C T IC  P O L Y P R O P Y L E N E

Pakpoom Rungruang

A Thesis Submitted in Partial Fulfilment of the Requirements 
for the Degree of Master of Science 

The Petroleum and Petrochemical College, Chulalongkom University 
in Academic Partnership with 

The University of Michigan, The University of Oklahoma,
Case Western Reserve University and Institut Français du Pétrole

2005
ISBN 974-993-731-7

* m  ๆ  À-'WSf.



T hesis Title:

By:
Program :
T hesis A dvisors:

Surface-Modified Calcium Carbonate Particles by Admicellar
Polymerization Technique to be used as Filler for Isotactic
Polypropylene
Pakpoom Rungruang
Polymer Science
Asst. Prof. Pitt Supaphol
Assoc. Prof. Brian p. Grady

Accepted by the Petroleum and Petrochemical College, Chulalongkom 
University, in partial fulfilment of the requirements for the Degree of Master of 
Science.

College Director
(Assoc. Prof. Nantaya Yanumet)

T hesis C om m ittee:

:.........
(Assoc. Prof. Nantaya Yanumet)



I l l

ABSTRACT

4672014063 : Polymer Science Program
Pakpoom Rungruang: Surface-Modified Calcium Carbonate Particles 
by Admicellar Polymerization Technique to be used as Filler for 
Isotactic Polypropylene.
Thesis Advisors: Asst. Prof. Pitt Supaphol and Assoc. Prof. Brian p. 
Grady 128 pp. ISBN 974-993-731-7

Keywords: Admicellar polymerization/ Composite/ Calcium carbonate/ Isotactic
polypropylene

The formation of thin films on solid surfaces has been a subject of intense 
studies in recent years because of a wide variety of possible applications. Admicellar 
polymerization was used to produce a thin polypropylene (PP) film on the surface of 
calcium carbonate ( C a C O i )  particles using sodiumdodecylsulfate (SDS) as the 
surfactant template and sodium peroxodisulfate (Na2S20g) as the thermal initiator. In 
the formation of pp, the effects of process conditions (i.e. pH, equilibrium time for 
adsorption, salt concentration, and surfactant concentration) were studied to obtain 
optimum conditions for the admicellar polymerization of pp onto CaCC>3 particles. 
The admicellar-treated CaCC>3 was characterized by Fourier-transformed infrared 
spectroscopy (FT-IR), particle size analysis, and gravimetric analysis. Non- 
isothermal crystallization studies indicate that surface treatment of CaCC>3 particles 
reduced the nucleating ability of the CaCC>3 particles. WAXD results suggested that 
surface-treated CaCCb resulted in the reduction of degree of crystallinity of iPP 
matrix. The effect of CaC0 3  of various surface characteristics on mechanical 
properties of CaC0 3 -filled isotactic polypropylene (iPP) composites was 
investigated. Both stearic acid-coated and admicellar-treated CaCC>3 reduced tensile 
strength at yield, Young’s modulus, and flexural strength, while improved strain at 
yield and impact strength, of the composites. Observation of the fracture surfaces of 
the composites by scanning electron microscopy (SEM) iPP revealed an 
improvement in CaC0 3  dispersion as a result of the surface treatment.
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เนื่องจากการเคลือบผิวด้วยฟิล์มบางบนพื้นผิวของวัสดุสามารถนำไปประยุกต์ใช้ไหเกิด 
ประโยชน์ได้หลายวิธี ตังนั้นในช่วงหลายปีที่ผ่านมาจึงได้มีการศึกษาและพัฒนาเทคนิคการเคลือบ 
ผิวด้วยฟิล์มบางของพอลิเมอร์ โดยการทำปฏิกิริยาพอลิเมอร์ไรเซชั่นในชันของสารลดแรงดึงผิว 
ซึ่งกระบวนการนี้เรียกว่า แอดไมเซลลาร์พอลิเมอร์ไรเซชั่น งานวิจัยนี้ได้นำเทคนิคแอดไมเซลลาร์ 
พอลิเมอร์ไรเซชั่นของโพรพิลีนมอนอเมอร์ในชนของสารลดแรงตึงผิวโซเดียมโดเดคซิลซัลเฟต 
และใช้โซเดียมเปอร์ซัลเฟตเป็นตัวเริ่มปฏิกิริยาด้วยความร้อน ทั้งนี้'ใด้มีการศึกษาสภาวะต่าง'ๆที่มี 
ผลต่อกระบวนการ เช่น ค่าพีเอชของสารละลาย เวลาที่การดูดซับบนพื้นผิวเกิดสมดุล ความเข้ม,ข้น 
ของเกลือ และ ความเข ้มข้นของสารลดแรงตึงผิวท ี่ใช ้ เพ ื่อให้ไดีสภาวะที่เหมาะสมที่ส ุดในการ 
เคลือบผิวด้วยเทคนิคแอดไมเซลลาร์พอลิเมอร์ไรเซชั่นของโพรพิลีนมอนอเมอร์บนพืนผิวของ 
แคลเซียมคาร์บอเนต หลังจากนั้นฟูริเออร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโทรสโกปี การวิเคราะห์ 
ขนาดของอนุภาค และ การวิเคราะห ์หาเปอร์เซ ็นต์น ั้าหน ักท ี่หายไป จะถูกใช้ในการศึกษาการ 
เคลือบผิวของพอลิโพรพิล ีนฟิล ์มบนพื้นผิวของแคลเซียมคาร์บอเนต จากการศึกษาการตกผลึก 
แบบอุณหภูมิไม่คงที่พบว่า การเคลือบผิวแคลเซียมคาร์บอเนตทำให้ความสามารถในการก่อผลึก 
ของแคลเซียมคาร์บอเนตและปริมาณการเกิดผลึกของไอโซแทคติกพอลิโพรพิลีนลคลง แคลเซียม 
คาร์บอเนตที่เคลือบผิวด้วยกรดสเตรียริก และ ด้วยเทคนิคแอดไมเซลลาร์พอณิมอร์ไรเซชั่นจะถูก 
นำไปผสมกับไอโซแทคติกพอลิโพรพิล ีน แล้วนำไปศึกษาสมบัต ิเช ิงกลของวัสดุเช ิงประกอบ 
เปรียบเทียบกับแคลเซียมคาร์บอเนตที่ไม่ได้เคลือบผิว จากการศึกษาพบว่า เมื่อเคลือบผิวด้วยกรดส 
เตรียริก และ ด้วยเทคนิคแอดไมเซลลาร์พอลิเมอร'ใรเซชั่น มีผลทำให้วัสดุเชิงประกอบมีความทน 
ต่อแรงดึง ยังมอดุลัส และ ความทนต่อแรงหักงอลดลง แต่ทำให้ความทนต่อแรงกระแทกเพิ่มขึ้น 
เมื่อใช้กล้องสแกนนิ่งอิเล็กตรอนไมโครสโคปศึกษาการกระจายตัวของแคลเซียมคาร์บอเนตทบว่า 
แคลเซียมคาร์บอเนตที่เคลือบผิวด้วยกรดสเตรียริก และ ด้วยเทคนิคแอดไมเซลลาร์พอลิเมอร์ไร 
เซชั่นมีการกระจายตัวได้ดีในไอโซแทคติกพอลิโพรพิลีน
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