
บ ท ท ี ่  3 

การทดลอง

3.1 ว ัต ถ ดุ ิบ และสารเคม ี

3.1.1 ขวดเพทชนิดใสที่ใช้แล้ว (ขวดนํ้าดื่ม และนํ้าอัดลม)

3.1.2 โซเดียมไฮดรอกไซด์ เกรดห้องปฏิบัติการ

3.1.3 เอทิลีน'ไกลคอล เกรดทางการค้า จากบริษัททุนเท็กซ์ (ประเทศไทย) จำกัด (มหาซน)

3.1.4 พอลิเอทิลีนไกลคอล นํ้าหนักโมเลกุล 4,600 เกรดทางการค้า จากบริษัทยูเนียน 

ลาริไบด์ไทยแลนด์จำกัด

3.1.5 นํ้าน ันละหุ่ง เกรดทางการค้า จากบริษัทสยามเคมีคอลอินดัสตรี้ จำกัด

3.1.6 อะซิโตน เกรดห้องปฏิบัติการ

3.1.7 พอลิยูร ีเทนที่ด ัดแปรด้วยนํ้ามันลินสีด เกรดทางการค้า จากบริษ ัทสยามเคมีคอล 

อินดัสตร จำกัด

3.1.8 ไดบิวท็ลทินไดสอเรต (dibutyltin dilaurate) เกรดทางการค้า จากบริษัทสยามเคมี 

คอลอินดัสตร จำกัด

3.1.9 โทลูอีนไดไอโซไชยาเนต เกรดทางการค้า จากบริษัทสยามเคมีคอลอินดัสตรี้ จำกัด

3.1.10 เมทิลเมทาคริเลต เกรดทางการค้า จากบริษัทเลนโซ่ เอเชีย จำกัด

3.1.11 กรดอะคริลิก เกรดทางการค้า จากบริษัทเลนโซ่ เอเชีย จำกัด

3.1.12 บ ิวท ิลอะคริเลต เกรดทางการค้า จากบริษัทเลนโซ่ เอเชีย จำกัด

3.1.13 โพแทสเซียมเปอร์ซัลเฟต เกรดห้องปฏิบัติการ

3.1.14 เบน'โซอิลเปอริ'ออกไซด์เกรดห้องปฏิบัติการ

T 20,>5A 63>?>6
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3.2 เค ร ื่อ งท ด ส อ บ

3.2.1 ฟูริเออร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโทรโฟโตมิเตอร์ (FT-IR, Nicolet-รุ่น 

Impact 400D) ภาควิชาวัสดุศาสตร์ คณะวิทยาศาสตร์จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย

3.2.2 แก๊สโครมาโทกราเฟอร์ (GC, Shimadzu รุ่น GC-7AG) ศูนย์เครื่องมือวิจัยวิทยา­

^  ศาสตร์ และเทคโนโลยี จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย

3.2.3 เครื่องวัดแรงตึงผิว (surface tension, KRUSS รุ่น K8) ภาควิชาเคมีเทคนิค 

คณะวิทยาศาสตร์จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย

3.2.4 เท'อรโมกรา'วิเมตริกอะนา1ใสเซอร์ (TGA, Perkin-Elmer รุ่น TGA7) ศูนย์เครื่องมือ 

ว ิจ ัยวิทยาศาสตร์ และเทคโนโลยี จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย

3.2.5 ดิฟเฟอเรนเชียลสแกนนิงคาลอริมิเตอร์ (DSC, Mettler Toledo รุ่น DSC822e) 

บริษัทเทอร์มัลอะนาลิซิส จำกัด

3.3 ข อ บ เข ต ก าร ท ด ล อ ง

แนวทางการทดลองแบ่งเป็น 3 ส,วน คือ

3.3.1 เตรียมเอทิลีนไกลคอลจากขวดเพทที่ใช้แล้วด้วยกระบวนการอัลคาไลน์ดีคอมโพซิซัน

3.3.1 เตรียมสารลดแรงตึงผิวพอลิยูรีเทนจากเอทิลีน'ไกลคอล

3.3.3 ลังเคราะห์สารเคลือบผิวพอลิยูรีเทนสูตรนํ้าจากสารลดแรงตึงผิวพอลิยูรีเทน
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3.4 ก าร เต ร ีย ม เอ ท ิส ิน ไก ล ค อ ล จ าก ข ว ด เพ ท ท ี่ใช ้แ ล ้ว

ขั้นตอนการเตรียมเอทิลีนไกลคอลจากขวดเพทที่ใซ้แล้วมีดังนี้

3.4.1 นำขวดเพทที่ไม่มีฝาและฉลากมาล้างทำความสะอาด แล้วอบให้แห้งที่อุณหภูมิ 

110องศาเซลเซ ียสเป ็นเวลา6 ชั่วโมง

3.4.2 นำขวดเพทที่อบแห้งแล้วไปดัดให้เป็นชิ้นขนาดเล็กแล้วบดด้วยเครื่องบดหยาบและ 

ทำการดัดขนาดด้วยตะแกรงให้มีขนาดประมาณ 2.5 X 2.5 มิลลิเมตร

3.4.3 นำเศษขวดเพทมาผ่านการย่อยสลายด้วยกระบวนการอัลคาไลน์ดีคอมโพสิชัน12 

โดยมีขั้นตอนการทดลองดังนี้

(1) ชั่งเศษขวดเพท 38.4 กรัม โซเดียมไฮดรอกไซด์ 16.8 กรัม และเอทิลน- 

ไกลคอล 200 มิลลิลิตร ใส่ในขวดแก้วก้นกลม 4 คอ ขนาด 500 มิลลิลิตร พร้อมแท่งกวนแบบกล 

เครื่องควบแน่น และท่อนำแก๊สไนโตรเจน นำไปให้ความร้อนที่อุณหภูมิ 180 องศาเซลเซียส เป็น 

เวลา 1 ชั่วโมง ภายใต้บรรยากาศแก๊สไนโตรเจนพร้อมทั้งกวนของผสมด้วยอัตราเร็วสมํ่าเสมอ 

ตลอดเวลา หลังจากนี้นจึงตั้งทิ้งไว้ให้ผลิตภัณฑ์เย็นลงมาที่อุณหภูมิห้อง

(2) กรองแยกตะกอนที่ได้ออกด้วยเครื่องกรองแบบสุญญากาศ

(3) นำสารละลายที่ได้มากลั่นแยกเอทิลีนไกลคอลที่อุณหภูมิ 190 องศาเซลเซียส

3.4.4 นำนี้าหนักของเศษขวดเพทที่เหลือจากปฏิกิริยามาคำนวณหาเปอร์เซ็นต์การย่อย 

สลาย ตามสมการ 3.1

เปอร์เซ็นต์การย่อยสลายเพท = [ ( PET, -  PETt ) /  PETj] X 10๐ ...........(3.1)
เม่ือ PET, = น้ําหนักเศษขวดเพทก่อนทำปฏิกิริยา (กรัม)

PET, = น้ีาหนักเศษขวดเพทที,เหลือจากปฏิกิริยา (กรัม)

3.4.5 นำเอทิลีนไกลคอลท่ีได้ไปตรวจสอบหาหมู่ฟังก์ชันด้วยเคร่ือง FT-IR สเปกโทรโฟโต­
มเตอร์ เพ่ือเปรียบเทียบกับสเปกตรัมของเอทิลีนไกลคอลมาตรฐาน

3.4.6 นำเอทิลีน'ไกลคอลท่ี,ได้ไปหาเปอร์เซ็นต์ความบริสุทธิได้วยเคร่ือง GC ท่ีใช้คอลัมน์ 
แบบ P Q  ยาว 2 เมตร โดยให้อัตราการไหลของแก๊สไนโตรเจนเท่ากับ 50 มิลลิลิตร/นาที ทำการฉีด 
สารตัวอย่างท่ีอุณหภูมิ 250 องศาเซลเซียส จากน้ันนำค่าพ้ืนท่ีใต้กราฟท่ีได้จากเคร่ือง GC ไปแทน 
ค่าในสมการที, 3.2 ซ่ึงเตรียมได้จากเอทิลืนไกลคอลมาตรฐานทีมความบริสุทธี่สูง และรู้ค่าความ 
บริสุทธ้ิแล้ว (ท่ีมาของสมการแสดงในภาคผนวก ข.)



ค ว าม เข ้ม ข ้น  (โดยป ร ิม าต ร) =  พ ื้น ท ี่ใต ้กราฟ ท ี่ได ้ (3 .2)

352152

นำความเข้มข้นที่ได้มาคำนวณหาเปอร์เซ็นต์ความปริสุทธี่จากสมการที่ 3.3

เปอร์เซ็นต์ความปริสุทธิ้ = 2 X [ความเข้มข้นที่คำนวณได้] X 100 ......... (3.3)

[ความเข้มข้นทีเตรียมได้]

3.5 ก าร เต ร ีย ม ส าร ล ด แ ร ง ต ึง ผ ิว พ อ ล ิย ูร ีเท น

นำเอทิลีนไกลคอลที่เตรียมได้มาใช้เตรียมสารลดแรงตึงผิวพอลิยูรีเทน16 โดยแบ่งขั้นตอน

การเตรียมออกเป็น 2 ส่วนดังนี้

- การเตรียมสารลดแรงตึงผิวพอลิยูรีเทนชนิดไม่มีนํ้ามันเป็นส่วนประกอบ

- การเตรียมสารลดแรงตึงผิวพอลิยูรีเทนชนิดมีนํ้ามันเป็นส่วนประกอบ

3.5.1 ก าร เต ร ีย ม ส าร ล ด แ ร ง ต ึง ผ ิว พ อ ล ิย ูร ีเท น ช น ิด ไม ่ม ีน ํ้าม ัน เป ็น ส ่ว น ป ร ะ ก อ บ

อัตราส่วนผสมตามสูตรที่ 1 และ 2 ในตารางที่ 3.1 และขั้นตอนการเตรียมแสดง

ไวในรูปที, 3.1

ตารางที่ 3.1 อัตราส่วนผสมโดยโมลและโดยนํ้าหนัก (กรัม) ของสารที่ใช้เตรียมสารลดแรงตึงผิว 

พอลิยูรีเทน

ส ู ต ร

P E G

( M W  =  4 6 0 0 )

T D I

( M W  =  1 7 4 )

น ํ ้ า ม ั น ล ะ ห ุ ่ ง  

( M W  -  2 9 8 )

E G  ท ี ่ ไ ด ้ จ า ก ก า ร ย ่ อ ย ส ล า ย ข ว ด เ พ ท  

( M W  =  6 2 )

ก ่ อ น ก ล ั ่ น ห ล ั ง ก ล ั ่ น

โ ม ล ก ร ั ม โ ม ล ก ร ั ม โ ม ล ก ร ั ม โ ม ล ก ร ั ม โ ม ล ก ร ั ม

ร 1 2 9 2 3 5 . 2 2 - - 2 1 . 2 4 - -

S 2 2 9 2 3 5 . 2 2 - - - - 2 1 . 2 4

S 3 1 4 6 3 5 . 2 2 1 2 . 9 8 2 1 . 2 4 - -

S 4 1 4 6 3 5 . 2 2 1 2 . 9 8 - - 2 1 . 2 4
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P E G + อ ะ ซ ิ โ ต น

กวน
5 0 ° c  ^

ส า ร ล ะ ล า ย พ อ ล ิ เ อ ท ิ ล ี น ไ ก ล ค อ ล

กวน, N2 
50°c 
3 ซม,

ส า ร ล ะ ล า ย ส ี เ ห ล ื อ ง อ ่ อ น

เ ต ิ ม  E G *

จากการย่อยสลายขวดเพท

ส า ร ล ะ ล า ย พ อ ล ื ย ู ร ี เ ท น

กวน, N-, 
50°c 
1 ซม.

< -

เ ต ิ ม  T D I  แ ล ะ  

ต ั ว เ ร ่ ง ป ฏ ิ ก ิ ร ิ ย า

-------------- >  ร ะ เ ห ย อ ะ ซ ิ โ ต น ,  บ ด

V
สารลดแรงตึงผิวพอสิยูรีเทน

T

ท ำ ก า ร ว ิ เ ค ร า ะ ห ์ :  F T - I R  ส เ ป ก โ ท โ ฟ โ ต ม ิ เ ต อ ร ์ ,  C M C  แ ล ะ  T G A

*  E G  ท ี ่ ไ ด ้ จ า ก ก า ร ย ่ อ ย ส ล า ย ข ว ด เ พ ท  แ บ ่ ง อ อ ก เ ป ็ น  2  ส ู ต ร  ค ื อ  

ส ู ต ร  1  ใ ช ้  E G  ก ่ อ น ท ำ ก า ร ก ล ั ่ น  

ส ู ต ร  2  ใ ช ้  E G  ภ า ย ห ล ั ง ท ี ่ ท ำ ก า ร ก ล ั ่ น แ ล ้ ว

ร ูป ท่ี 3.1 ขั้นตอนการสังเคราะห์สารลดแรงตึงผิวพอลิยูรีเทนชนิดไม่มีนํ้ามันเป็นส่วนประกอบ
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(1) ชั่งพอลิเอทิลีน'โกลคอล (PEG) 92 กรัม ใส่ในขวดแก้วก้นกลม 4 คอ ขนาด 

500 มิลลิล ิตร พร้อมแท่งกวนแบบกล เครื่องควบแน่น และท่อนำแก๊สไนโตรเจน

(2) เติมตัวทำละลายอะซิโตนลงไปประมาณ 150 ลูกบาศก์เซนติเมตร และนำไป 

ให้ความร้อนที่อ ุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส พร้อมทั้งกวน1ของผสมด้วยอัตราเร็วสมํ่าเสมอตลอดการ 

ทดลอง จนกระทั่งพอลิเอทิลีนไกลคอลละลายหมด

(3) จากนั้นให้เติมโทลูอีนไดไอโซไชยาเนต (TDI) 5.22 กรัม และตัวเร่งปฏิกิริยา 

(ไดบิวทิลทินไดลอเรต) 0.001 กรัม ลงไปแล้วปล่อยให้เกิดปฏิกิริยาที่อุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส 

เป็นเวลา 3 ชั่วโมง ภายใต้บรรยากาศแก๊สไนโตรเจน

(4) เติมเอทิลีนไกลคอล (EG) 1.24 กรัม (สูตรที่ 1) แล้วให้ปฏิกิริยาดำเนินไปที่ 

อ ุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 1 ชั่วโมง แล้วจึงนำสารละลายที่ได!ประเหยอะซิโตนออกจน 

หมดด้วยตู้อบสุญญากาศที่อ ุณหภูมิ 25 องศาเซลเซียส และทำการบดด้วยโกร่ง เพื่อนำไปใช้เป็น 

สารลดแรงตึงผิวต่อไป

(5) ทำการทดลองตามขั้นตอนที่ 1 -  4 แต่เปลี่ยนเอทิลีนไกลคอลจากก่อนทำ 

การกลั่นเป็นหลังทำการกลั่น (สูตรที่ 2)

(6) นำสารลดแรงตึงผิวที่ได้จากสูตรที่ 1 และ 2 ไปตรวจสอบหมู่ฟังก์ชันที่สำคัญ 

ของพอลิยูรีเทนด้วยเครื่อง FT-IR สเปกโทรโฟโตมิเตอร์

(7) นำสารลดแรงตึงผิวที,ได้ไปทดสอบหาค่า critical micelle concentration 

(CMC) ด้วยเครื่องวัดแรงตึงผิว

(8) นำสารลดแรงตึงผิวที่ได้ไปศึกษาสมปติทางความร้อนด้วยเครื่อง TGA โดยให้ 

ความร้อนถึงอุณหภูมิ 650 องศาเซลเซียส ภายใต้บรรยากาศแก๊สไนโตรเจน มีอัตราการไหลของ 

แก๊สไนโตรเจนเท่ากับ 60 ม ิลล ิล ิตร/นาที และให้ความร้อนด้วยอัตราการคงที่ 10 องศา- 

เซลเซียส/นาที



P E G + น ํ ้ า ม ั น ล ะ ห ุ ่ ง + อ ะ ช ิ โ ต น

ส า ร ล ะ ล า ย พ อ ล ิ เ อ ท ิ ส ี น ไ ก ล ค อ ล

กวน, N2 
50°c 
3 ชม.

< -
เ ต ิ ม  T D I  แ ล ะ  

ต ั ว เ ร ่ ง ป ฏ ิ ก ิ ร ิ ย า

ส า ร ล ะ ล า ย ส ี เ ห ล ื อ ง อ ่ อ น

กวน, N2 
50°c 
1 ชม.

ส า ร ล ะ ล า ย พ อ ล ิ ย ร ิ เ ท น

- ะ >  ร ะ เ ห ย ล ะ ช ิ โ ต น ,  บ ด

สารลดแรงตึงผิวพอลิยูรีเทน

ท ำ ก า ร ว ิ เ ค ร า ะ ห ์ :  F T - I R  ส เ ป ก โ ท โ ฟ โ ต ม ิ เ ต อ ร ์ ,  C M C  แ ล ะ  T G A

E G  ท ี ่ ไ ด ้ จ า ก ก า ร ย ่ อ ย ส ล า ย ข ว ด เ พ ท  แ บ ่ ง อ อ ก เ ป ็ น  2  ส ู ต ร  ค ื อ  

ส ู ต ร  3  ใ ช ้  E G  ก ่ อ น ท ำ ก า ร ก ล ั ่ น  

ส ู ต ร 4  ใ ช ้  E G  ภ า ย ห ล ั ง ท ี ่ ท ำ ก า ร ก ล ั ่ น แ ล ้ ว

รปที่ 3.2 ขนตอนการสังเคราะห์สารลดแรงตึงผิวพอลิยูรีเทนชนิดมีนํ้ามันเป็นส่วนประกอบ
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3.5 .2  ก าร เต ร ีย ม ส าร ล ด แ ร ง ต ึง ผ ิว พ อ ล ิย ูร ีเท น ช น ิด ม ีน ํ้าม ัน เป ็น ส ่ว น ป ร ะ ก อ บ

อัตราส่วนผสมเป็นไปตามสูตรที่ 3 และ 4 ในตารางที่ 3.1 และขั้นตอนการเตรียม 

แสดงไว้ในรูปที่ 3.2

(1) ชั่งพอลิเอทิลีนไกลคอล (PEG) 46 กรัมและนํ้ามันละหุ่ง 2.98 กรัม ใส่ในขวด 

แก้วก้นกลม 4 คอ ขนาด 500 มิลลิลิตร พร้อมแท่งกวนแบบกล เครื่องควบแน่น และท่อนำแก๊ส 

ไนโตรเจน

(2) เติมตัวทำละลายอะซิโตนลงไปประมาณ 150 ลูกบาศก์เซนติเมตร และนำไป 

ให้ความร้อนที่อ ุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส พร้อมทั้งกวนของผสมด้วยอัตราเร็วสมํ่าเสมอตลอดการ 

ทดลอง จนกระทั้งพอลิเอทิลีนไกลคอลละลายหมด

(3) จากนั้นให้เติมโทลูอีนไดไอโซไซยาเนต (TDI) 5.22 กรัม และตัวเร่งปฏิกิริยา 

(ไดบิวทิลทิน1ไดลอเรต) 0.001 กรัม ลงไปแล้วปล่อยให้เกิดปฏิกิริยาที่อุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส 

เป็นเวลา 3 ชั่วโมง ภายใต้บรรยากาศแก๊สไนโตรเจน

(4) เติมเอทิลีนไกลคอล (EG) 1.24 กรัม (สูตรที่ 3) แล้วให้ปฏิกิริยาดำเนินไป 

ภายใต้ความร้อนที่อ ุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 1 ช่ัวโมง แล้วจึงนำสารละลายที่ได้ไป 

ระเหยอะซิโตนออกจนหมดด้วยตู้อบสุญญากาศที่อ ุณหภูมิ 25 องศาเซลเซียส และทำการบดด้วย 

โกร่ง เพื่อนำไปใช้เป็นสารลดแรงตึงผิวต่อไป

(5) ทำการทดลองตามขั้นตอนที่ 1 -  4 แต่เปลี่ยนเอทิลีนไกลคอลจากก่อนทำ 

การกลั่นเป็นหลังทำการกลั่น (สูตรที่ 4)

(6) นำสารลดแรงตึงผิวที่ได้จากสูตรที่ 3 และ 4 ไปตรวจสอบหมู่ฟังก์ชันที่สำคัญ 

ของพอลิยูรีเทนด้วยเครื่อง FT-IR สเปกโทรโฟโตมิเตอร์

(7) นำสารลดแรงตึงผิวทีได้ไปทดสอบหาค่า critical micelle concentration 

(CMC) ด้วยเครื่องวัดแรงตึงผิว

(8) นำสารลดแรงตึงผิวที่ได้ไปศึกษาสมบ้ติทางความร้อนด้วยเครื่อง TGA โดยให้ 

ความร้อนถึงอุณหภูมิ 650 องศาเซลเซียส ภายใต้บรรยากาศแก๊สไนโตรเจน มีอัตราการไหลของ 

แก๊สไนโตรเจนเท่ากับ 60 ม ิลล ิล ิตร/นาที และให้ความร้อนด้วยอัตราการคงที่ 10 องศา- 

เซลเซียส/นาที
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3 .6  ก า ร ส ัง เค ร า ะ ห ์ส า ร เค ล ือ บ ผ ิว พ อ ล ืย ูร ีเท น ส ูต ร น ํ้า จ า ก ส า ร ล ด แ ร ง ต ึง ผ ิว ท ี่ส ัง เค ร า ะ ห ์ไ ด ้

การเตรียมสารเคลือบผิวพอลิยูรเทนสูตรนํ้า แบ่งออกเป็น 3 ส่วน ดังนี้

- เตรียมสารเคลือบผิวพอลิยูรีเทนสูตรนํ้าจากสารลดแรงตึงผิวพอลิยู่รีเทนชนิดไม่มีนํ้า 

ม ันเป็นส่วนประกอบ25

- เตรียมสารเคลือบผิวพอลิยูรีเทนสูตรนํ้าจากสารลดแรงตึงผิวพอลิยูรีเทนชนิดมีนํ้ามัน 

เป็นส่วนประกอบ

- การทดสอบสารเคลือบผิวพอลิยูรีเทนสูตรนํ้า

3 .6 .1  เต ร ีย ม ส า ร เค ล ือ บ ผ ิว พ อ ล ิย ูร ีเท น ส ูต ร น า จ า ก ส า ร ล ด แ ร ง ต ึง ผ ิว ช น ิด  
ไม ่ม ีน ํ้าม ัน เป ็น ส ่ว น ป ร ะ ก อ บ

จากรปที่ 3.3 สามารถแบ่งการเตรียมออกเป็น 4 ขั้นตอน คือ

ไ , ! . ไ- การเตรยมเฟสนำ

การเตรียมเฟสนี้ามัน

- การสังเคราะห์สารเคลือบผิวพอลิยูรีเทนสูตรนี้า

- การวิเคราะห์ผล

1. การเตรียมเฟสนํ้า

แบ่งนํ้ากลั่นออกเป็น 2 ส่วน โดยนํ้ากลั่นส่วนที่หนึ่งละลายสารลดแรงตึงผิวพอลิ- 

ยูรีเทนที่ไมมันี้ามันเป็นส่วนประกอบความเข้มข้น 0.03 โมล/ลิตร และนำนํ้ากลั่นส่วนที่สองไป

ละลายโพแทสเซียมเปอร์ซัลเฟต (K2S20g) 2.7 กรัม

2. การเตรียมเฟสนี้ๆมัน 

อัตราการผสมเป็นไปตามตารางที่ 3.2 ดังนี้

ตารางที่ 3.2 อัตราส่วนผสมระหว่างพอลิยูรีเทนที่ดัดแปลงด้วยนี้ามันลินลืด (OMPU) และอะค'เลิก

มอนอเมอร์

สูตรพอลิยูรีเทนสูตรนํ้า

ส่วนผสม (โดยนี้าหนัก)*

OMPU
อะคริล ิกมอนอเมอร์

BPO น้ํา
MMA BA AA

C1 30 49 50 1 0.5 300

C2 60 49 50 1 0.5 360

C3 100 49 50 1 0.5 450
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(2.1) ชั่งอัตราส่วนผสมของอะคริลิกมอนอเมอร์ คือ เมทิลเมทาคริเลต (MMA) 

กรดอะคริลิก (AA) และบิวทิลอะคริเลต (BA) มอนอเมอร์ตามสูตรท ี่ 1 ในตารางที่ 3.2

(2.2) ล้างตัวยับยั้งปฎิก ๊รยาของอะคริลิกมอนอเมอร์ด้วยสารละลายโซเดียมไอ- 

ดรอกไซด์ (NaOH) 10 เปอร์เซ็นต์

(2.3) เติมพอลิยูรีเทนที่ตัดแปรด้วยนํ้ามันลินสีด (OMPU) และเบนโซอิลเปอร- 

ออกไซด์ (BPO) ตามสูตรที่ 1 ในตารางที่ 3.2 และนำไปกวนให้เข้ากันด้วยเครื่องกวนแบบแม่เหล็ก 

เป ็นเวลา3 ชั่วโมงจนกระทั่งเกิดการละลายอย่างสมบรณในเฟสนํ้ามัน
' 7 “  ;  '' ■ 1 7ป " Z 1 , 1' ไ

3. การลังเคราะหํสา?เคลิอบผิวพอลยัรเทนสูตรนำ

(3.1) นำเฟสนํ้ามันมาเติมสารละลายของสารลดแรงตึงผิวอย่าง1ช้า ๆ ทำการกวน 

ด ้วยเครื่องกวนแบบแม่เหล็ก เป็นเวลา 5 นาที ก่อนนำไปทำให้เป็นเนื้อเดียวกันด้วยเครื่อง 

brasonic (ultrasonic cleaner) ทีม ีความถี 47 กิโลเฮิรตซ์ เป็นเวลา 45 นาที

(3.2) เทของผสมที่ได้ลงในขวดก้นกลม 4 คอ ขนาด 500 มิลลิลิตร ซึ่งต่ออยู่กับ 

แท่งกวนแบบกล เครื่องควบแน่น และท่อนำแก๊สไนโตรเจน แล้วค่อย ๆ เต ิมสารละลาย 

โพแทสเซียมเปอร์ซัลเฟตลงไป และนำไปให้ความร้อนที่อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส นาน 3 ช่ัวโมง 

ภายใต้บรรยากาศแก๊สไนโตรเจนพร้อมทั่งมีการกวนของผสมตลอดเวลา จากนั้นทำให้ผลิตกัณฑ์ 

เย็นลงมาที่อุณหภูมิห้อง

(3.3) ทำตามขั้นตอนที่ 1 -  3 แต่เปลี่ยนสูตรของพอลิยูรีเทนสูตรนื้าเป็นสูตรที่ 2 

และสูตรที่ 3 เพื่อเปรียบเทียบผลิตกัณฑ์ที่ได้

4. การวิเคราะห์ผล

(4.1) นำสารเคลือบผิวพอลิยู่รีเทนที่,ได้,ท่ัง 3 สูตรไปตรวจหาหมู่ฟังก์ชันที่สำคัญ 

ของพอลิยู่รีเทนด้วยเครื่อง FT-IR สเปกโทรโฟโตมิเตอร์

(4.2) นำสารเคลือบผิวชนิดพอลิยูรีเทนที่ได้ทั่ง 3 สูตร ไปศึกษาสมปติทางความ 

ร้อนด้วยเครื่อง DSC โดยให้ความร้อนจาก 25 องศาเซลเซียส ถึง 180 องศาเซลเซียส หลังจากนั้น 

ทำให้เย็นลงมาที่ 50 องศาเซลเซียส แล้วจึงให้ความร้อนอีกครั้งจนอุณหภูมิสูงถึง 250 องศา- 

เซลเซียส และให้ความร้อนด้วยอัตราคงที่ 10 องศาเซลเซียส/นาที ในทุกขั้นตอนที่มีการทำให้ 

อุณหภูมิสูงขึ้น

(4.3) นำสารเคลือบผิวชนิดพอลิยูรีเทนที่ได้ทั่ง 3 สูตร ไปศึกษาสมปติทางความ 

ร้อนด้วยเครื่อง TGA โดยมีการให้ความร้อนจนถึงอุณหภูมิ 650 องศาเซลเซียส ภายใต้บรรยากาศ 

แก๊สไนโตรเจน โดยมีอัตราการไหลของแก๊สไนโตรเจนเท่ากับ 60 มิลลิลิตร/นาที ให้ความร้อนด้วย 

อัตราคงที่ 10 องศาเซลเซียส/นาที
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เฟ ส น า ............................................................► น ่ า  +  ส า ร ล ด แ ร ง ต ง ผ ิ ว  =  สารละลายสารลดแรงต ึงผ ิว*

............................................................►
น ํ ้ า  +  [ < 2 ร 2 0 8  -  สารละลายโพแทสเล ืยมเปอร์ซ ัลเฟ ด

อ ะ ค ร ิ ล ิ ก ม อ น อ เ ม อ ร ์ ( ท ี ่ ล ้ า ง ด ้ ว ย  1 0 %  N a O H )

กวน 3 ช่ัวโมง

I + B P O + O M P U

เฟส'นาม'น

กวนด้วย ultrasonic 
45 นาที

< สารละลายสารลดแรงตึงผ ิว

กวน, N,
8 0 ° c

1 ช่ัวโมง

< สารละลายโพแทสเ?ยม เปอร์ช ัลเฟต

__________________________________ ▼ _____________
1 .  ว ิเคราะห ์ผล : FT-IR ส เ ป ก โ ท โ ฟ โ ต ม ิ เ ต อ ร ์ ,  D S C  แ ล ะ  T G A

2. ทดสอบสมบ ัต ิสารเคลอบ * 1 2

*  ส า ร ล ะ ล า ย ส า ร ล ด แ ร ง ต ึ ง ผ ิ ว  แ บ ่ ง อ อ ก เ ป ็ น  2  ช น ิ ด  ค ื อ

1 )  ใ ช ้ ส า ร ล ด แ ร ง ต ึ ง ผ ิ ว ช น ิ ด ไ ม ่ ม ิ น ํ ้ า ม ั น เ ป ็ น ส ่ ว น ป ร ะ ก อ บ  ใ ช ้ ค ว า ม เ ข ้ ม ข ้ น  0 . 0 3 โ ม ล / ล ิ ต ร

2 )  ใ ช ้ ส า ร ล ด แ ร ง ต ึ ง ผ ิ ว ช น ิ ด ม ิ น ํ ้ า ม ั น เ ป ็ น ส ่ ว น ป ร ะ ก อ บ  ใ ช ้ ค ว า ม เ ข ้ ม ข ้ น  0 . 0 0 3 โ ม ล / ล ิ ต ร

รูปท ี่ 3.3 การส ังเคราะห ์สารเคล ือบผ ิวพอล ืย ูร ีเทน
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3.6 .2  ก าร เต ร ีย ม ส าร เค ล ือ บ ผ ิว พ อ ล ิย ูร ีเท น ส ูต ร น ํ้าจ าก ส าร ล ด แ ร ง ต ึง ผ ิว ช น ิด ม ึน ํ้าม น เป ็น  
ส ่วนประกอบ

จากรูปที่ 3.3 สามารถแบ่งการเตรียมออกเป็น 4 ขั้นตอน คือ

- การเตรียมเฟสนํ้า

- การเตรียมเฟสนํ้ามัน

- การสังเคราะห์สารเคลือบผิวพอลิยูรีเทนสูตรนํ้า

- การวิเคราะห์ผล

1. การเตรียมเฟสนํ้า

แบ่งนํ้ากลั่นออกเป็น 2 ส่วน โดยนั้ากลั่นส่วนที่หนึ่งละลายสารลดแรงตึงผิวพอลิ- 

ยูรีเทนที่ม ีนํ้ามันเป็นส่วนประกอบความเข้มข้น 0.003 โมล/ลิตร และนำนํ้ากลั่นส่วนที่สองไป 

ละลายโพแทสเซียมเปอร์ซัลเฟต (K2S20g) 2.7 กรัม

2. การเตรียมเฟสนํ้ามัน

อัตราการผสมเป็นไปตามตารางที่ 3.2 ดังนี้

(2.1) ชั่งอัตราส่วนผสมของอะครีลิกมอนอเมอร์ คือ เมทิลเมทาคริเลต (MMA) 

กรดอะคริลิก (AA) และบิวทิลอะคริเลต (BA) มอนอเมอรัตามสูตรที่ 1 ในตารางที่ 3.2

(2.2) ล้างตัวยับยั้งปฏิกิริยาของอะคริลิกมอนอเมอร์ด้วยสารละลายโซเดียมไอ- 

ดรอกไซด์ (NaOH) 10 เปอร์เซ็นต์

(2.3) เติมพอลิยูรีเทนที่ดัดแปลงด้วยนี้ามันลินสีด (OMPU) และเบนโซอิลเปอร- 

ออกไซด์ (BPO) ตามสูตรที่ 1 ในตารางที่ 3.2 และนำไปกวนให้เข้ากันด้วยเครื่องกวนแบบแม่เหล็ก 

เป็นเวลา 3 ชั่วโมง จนกระทั่งเกิดการละลายอย่างสมบูรณ์ในเฟสนํ้ามัน

3. การสังเคราะห์สารเคลือบผิวพอลิยูรีเทนสูตรนํ้า

(3.1) นำเฟสนํ้ามันมาเติมสารละลายของสารลดแรงตึงผิวอย่างช้า ๆ ทำการกวน 

ด ้วยเครื่องกวนแบบแม่เหล ็ก เป็นเวลา 5 นาที ก่อนนำไปทำให้เป็นเนื้อเดียวกันด้วยเครื่อง 

brasonic (ultrasonic cleaner) ที่ม ีความถี่ 47 กิโลเฮิรตซ์ เป็นเวลา 45 นาที

(3.2) เทของผสมที่ได้ลงในขวดก้นกลม 4 คอ ขนาด 500 มิลลิลิตร ซึ่งต่ออยู่กับ 

แท ่งกวนแบบกล เครื่องควบแน่น และท่อนำแก๊สไนโตรเจน แล ้วค ่อย ๆ เต ิมสารละลาย 

โพแทสเซียมเปอร์ซัลเฟตลง1ไป และนำไปให้ความร้อนที่อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส นาน 3 ช่ัวโมง 

ภายใต้บรรยากาศแก๊สไนโตรเจนพร้อมทั่งมีการกวนของผสมตลอดเวลา จากนั้นทำให้ผลิตภัณฑ์ 

เย็นลงมาที่อุณหภูมิห้อง

(3.3) ทำตามขั้นตอนที, 1 -  3 แต่เปลี่ยนสูตรของพอลิยูรีเทนสูตรนั้าเป็นสูตรที่ 2 

และสูตรที่ 3 เพื่อเปรียบเทียบผลิตภัณฑ์ที่ได้
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4. การวิเคราะห์ผล

(4.1) นำสารเคลือบผิวชนิดพอลิยูรีเทนที่ได้ทั้ง 3 สูตรไปตรวจหาหมู่ฟังก์ชันที่ 

สำคัญของพอลิยูรีเทนด้วยเครื่อง FT-IR สเปกโทรโฟโตมิเตอร์

(4.2) นำสารเคลือบผิวชนิดพอลิยูรีเทนที่ได้ทั้ง 3 สูตร ไปศึกษาสมบัติทางความ 

ร้อนด้วยเครื่อง DSC โดยให้ความร้อนจาก 25 องศาเซลเซียส ถึง 180 องศาเซลเซียส หลังจากนั้น 

ทำให้เย็นลงมาที่ 50 องศาเซลเซียส แล้วจึงให้ความร้อนอีกครั้งจนอุณหภูมิสูงถึง 250 องศา- 

เซลเซียส และให้ความร้อนด้วยอัตราคงที่ 10 องศาเซลเซียส/นาที ในทุกขั้นตอนที,มีการทำให้ 

อุณหภูมิสูงขั้น

(4.3) นำสารเคลือบผิวชนิดพอลิยูรีเทนที่ได้ทั้ง 3 สูตร ไปศึกษาสมบัติทางความ 

ร้อนด้วยเครื่อง TGA โดยมีการให้ความร้อนจนถึงอุณหภูมิ 650 องศาเซลเซียส ภายใต้บรรยากาศ 

แก๊สไนโตรเจน โดยมีอัตราการไหลของแก๊สไนโตรเจนเท่ากับ 60 มิลลิลิตร/นาที ให้ความร้อนด้วย 

อัตราคงที่ 10 องศาเซลเซียส/นาที

3.6 .3  ก าร ท ด ส อ บ ส ม บ ัต ฃ อ ง ส าร เค ล ือ บ ผ ิว พ อ ล ิย ูร ิเท น ส ูต ร น า

1. ป ร ิม าณ ร ้อ ย ล ะ ข อ งส าร ท ี่ร ะ เห ย ไม ,ไ ด ้ (% Nonvolatile Content)

ทำโดยนำสารเคลือบผิวพอลิยูรีเทนสูตรนํ้าหนัก 2 กรัม (ชั่งนั้าหนักที่แน่'นอน) ใส่ 

ใน ภาชนะก้นแบน แล้วนำไปอบที่อุณหภูมิ 120 องศาเซลเซียส ทิ้งให ้เย็นแล้วนำมาชั่งนํ้าหนักทุก 

ชั่วโมงจนกระทั้งได้นํ้าหนักคงที' นํ้าหนักส่วนที่หายไป คือ ปริมาณสารที่ระเหยได้ ดังนั้น

ปริมาณร้อยละของสารที่ระเหยไม่ได้ = 100-[( A - B  ) /  A ]  X 100 ...... (3.4)

เมื่อ A = นํ้าหนักสารก่อนอบ 

B = นํ้าหนักสารหลังอบ

2. ร ะ ย ะ เว ล าก าร แ ห ้ง ด ้ว  (Drying Time)

นำสารเคลือบผิวพอลิยูรีเทนสูตรน้ัามาปาดเคลือบลงบนแผ่นเหล็กด้วยแอพพลิ- 
เคเตอร์ ให้ได้ความหนาฟิล์มเปียก 90 ไมโครเมตร และจับเวลาการแห้งตัวของฟิล์ม รายละเอียดดู 
ได้จากมาตรฐาน ASTM D 1640-95
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3. การท ดสอบสมบ ้ต ิข องฟ ิล ์ม

(3.1) การเตรียมฟิล์มพอลิยู่?เทนสต?นํ้า

นำสารเคล ือบผิวพอลิย ูร ีเทนสูตรนํ้ามาปาดเคลือบลงบนแผ่นทดสอบที่เป ็นแผ ่น 

เหล็กเคลือบดีบ ุกตามที่มาตรฐานกำหนดด้วยแอพพลิเคเตอร์ (รูปท่ี 3.4) ความหนาของฟิล์มเปียก 

90 ไมโครเมตร จากนั้นทิ้งไว้จนฟิล์มแห้ง

รูปท่ี 3.4 เครื่องมือแอ'พพลิเคเตอร์ (film applicator)

(3.2) ความแข็ง (Hardness)

นำฟิล์มที่ได้จากข้อ (3.1) มาทดสอบด้วยเครื่อง Mechanical Scratch Test 

(รูปที่ 3.5) ซึ่งความแข็งของฟิล์ม คือ นํ้าหนักน้อยที่สุด (กรัม) ที่ทำให้เข็มแทงทะลุผิวเคลือบ 

รายละเอียดดูได้จาก มอก. 285 เล่ม 32-2527

รูปที 3.5 เครือง Mechanical Scratch Test
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(3.3) ความอ่อนตัว (Bending Test)

นำฟิล์มที่ได้จากข้อ (3.1 J ไปตัดโค้งรอบแกนรูปกรวย ซึ่งมีเส้นผ่านศูนย์กลาง 

ตังแต่ 3 - 3 7  ม ิลลิเมตร ยาว 200 มิลลิเมตร เครื่องมือทดสอบคือ Conical Mandrel Test 

(รูปที่ 3.6) การรายงานผลการทดสอบให้ระบุเส้นผ่านศูนย์กลางที่ทำให้ผิวฟิล์มร้าวหรือหลุดล่อน 

จากแผ่นทดสอบ ในกรณีที่ไม่พบข้อบกพร่องให้ระบุเส้นผ่านศูนย์กลางของแกนรูปกรวยที่ตํ่าที่สุด 

รายละเอียดดูได้จาก มอก. 285 เล่ม 19-2525

รูปที 3.6 เครือง Conical Mandrel Test

(3.4) ความติดแน่น (Adhesive Coating)

นำฟิล์มที่ได้จากข้อ (3.1) มาทำการทดสอบโดยใชวิธี cross -  cut tape ในการ 

ทดสอบใช้เครื่อง Cross Hatch Cutter กรีดเป็นตารางบนผิวของฟิล์มให้ทะลุถึงแผ่นทดสอบ จากนั้น 

ใช้เทปติดที่บริเวณรอยขูดให้สนิท แล้วดึงเทปออกอย่างรวดเร็วตรวจดูความบกพร่องของฟิล์ม ราย 

ละเอียดดูได้จากมาตรฐาน ASTM D 3359 -  95 Method ธ

(3.5) การทดสอบการกระทบ (Impact Test)

น ำฟ ิล ์ม ท ี่ไ ด ้จ าก ข ้อ  (3 .1 ) เข ้า เค ร ื่อ งท ด ส อ บ ค วาม ท น ท าน ต ่อ ก ารก ระ ท บ  โดย

ป ล ่อ ย ล ูก ต ุ้ม ห น ัก  4  ป อ น ด ์ท ี,ร ะ ย ะ ท างต ่าง   ๆ ก ัน โด ยม ีระยะท างส ูงส ุด  4 0  นิ้ว ต รวจด ูค วาม บ ก พ ร ่อ ง

ของฟ ิล ์ม
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(3.6) ความทนนำ (Water Resistance)

นำฟิล์:มที่,ใต้'จากข้อ (3.1) จุ่มลงในนํ้าเป็นเวลา 24 ชั่วโมง เมื่อครบระยะเวลาแล้ว 

นำแผ่นทดสอบออกจากนำแล้วซับด้วยกระดาษ ตรวจสอบผิวแผ่นทดสอบ เพื่อดูรอยพองหรือรอย 

บกพร่องอื่น ๆ จากนันตังทิงไว้ที่อุณหภูมิห้องเป็นเวลา 24 ชั่วโมง และทำการตรวจพื้นผิวแผ่น 

ทดสอบอีกครั้ง รายละเอียดดูได้จากมาตรฐาน ASTM อ 1647-89

(3.7) ความทนกรด และด่าง (Acid and Alkali Resistance)

นำฟิล์มท ี่,ได้'จากข้อ (3.1) ไปจุ่มลงในกรดซัลฟุริก 5 เปอร์เซ็นต์ เป็นเวลา 24 

ชั่วโมงแล้วตรวจดูสภาพของฟิล์ม ถ้าฟิล์มมีความทนทานต่อกรดได้ดีฟิล์มจะต้องมีสภาพเหมือนเดิม 

ไม่มีความบกพร่องใด ๆ เกิดขึ้น

นำฟิล์มที่ได้จากข้อ (3.1) ไปจุ่มลงในโซเดียมไฮดรอกไซด์ 5 เปอร์เซ็นต์ เป็นเวลา 

24 ชั่วโมงแล้วตรวจดูสภาพของฟิล์ม ถ้าฟิล์มมีความทนทานต่อด่างได้ดีฟ ิล์มจะต้องมีสภาพเหมือน 

เดิมไม่มีความบกพร่องใด ๆ เกิดขึ้น รายละเอียดดูได้จากมาตรฐาน ASTM D1647- 89
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