
3.1 สารเคมีที่ใช้

1. เมทิลเมทาครื่เลตมอนอเมอร์ (methyl methacrylate monomer, MMA)

(Commertial grade, TMMA Co.,Ltd.)

2. โซเดียมโดเดชิลซัลเฟต (sodium dodecyl sulfate, รอร) (97% purity, Cognis, 

Bangkok, Thailand

3. 2,2’ เอโซไอโซบิวทิโรไนไตรล์ (2,2’ azoisobutyronitrile, AIBN) (AR grade, Siam 

Chemical Industry Co., Ltd.)

4. ชิลิกา (ขนาดอนุภาค 15 นาโนเมตร) (Sigma-Aldrich, Missouri, USA)

5. y-Methacryloxypropyltrimethoxysilane (MPTMS) (Dow Corning, Michigan,

USA)

6. นากลั่น

7. เมทานอล (practical grade)

3.2 อ ุปกรณ ์และเครื่องม ีอ

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) (Nano-series ZX) (ศูนย์วิจัยเทคโนโลยี 

โลหะและวัสดุแห่งชาติ)

7. Differential scanning calorimeter (DSC) (Perkin Elmer Diamond DSC)

8. Nuclear magnetic resonance (NMR) (Bruker Biospin DPX-300 NMR 

spectrometer) (ศูนย์วิจัยเทคโนโลยีโลหะและวัสดุแห่งชาติ)

9. Fourier transform infrared spectrophotometer (FTIR) (FT-IR model 1760)

10. Transmission electron microscope (TEM) (JEOL JEM-2100) (ศูนย์เครื่องมือวิจัย

วิทยาศาสตร์และเทคโนโลยี จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย)
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11. Scanning electron microscope (SEM) (JSM-6400)

3.3 วิธ ีการทดลอง

3.3.1 การสังเคราะห์ PMMA ทึ๋ม ีฃนาดอนุภาคระดับนาโน

ขั้นตอนการสังเคราะห์ PMMA ที่มีขนาดอนุภาคระดับนาโนด้วยกระบวนการเกิดพอลิเมอร์ 

แบบดิฟเพ่อเรนเชียลไมโครอิมลขันแลดงไว้ในรูปท่ี 3.1

รูปท ี่ 3.1 ขันตอนการเต'รียม PMMA ด้วยวิธีการเกิดพอลิเมอร์แบบดิพ่เพ่อเรนเชียลไมโครอิมัลขัน
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ตารางที่ 3.1 ส่วนผสมท่ีใช้เต‘รยม PMMA ด้วยวิธีการเกิดพอลิเมอร์แบบดิฟเฟอเรนเชียล 

ไมโครอิมัลชัน

สารลดแรงตึงผิว 

(SDS) 

(กรัม)

มอนอเมอร ์ 

(MMA) 

(ม ิลล ิล ิตร)

สารเร ิ่มปฏ ิก ิร ิยา 

(AIBN) 

(กรัม)

นํ้ากลั่น 

(ม ิลลิล ิตร)

22.5 0.12 60

22.5 0.15 60

1.4 22.5 0.18 60

22.5 0.24 60

22.5 0.32 60

22.5 0.12 60

22.5 0.15 60

0.3 22.5 0.18 60

22.5 0.24 60

22.5 0.32 60

ในระบบเริ่มแรกประกอบด้วยสารลดแรงตึงผิว (รอร) สารเริ่มปฏิกิริยา (AIBN) และตัวกลาง 

(นำกลั่น) ผสมกันอยู่ใน glass reactor (รูปท่ี 3.2) โดยการควบคุมอุณหภูมิด้วย hot plate (รูปท่ี 3.3) 

พร้อมทํ่งกวนสารละลายด้วยแท่งแม่เหล็กความเร็ว 200 รอบ/นาที ภายใต้ภาวะของแก๊สไนโตรเจน 

เมื่ออุณหภูมิของระบบเท่ากับ 70 องศาเซลเซียส จีงเรมหยดมอนอเมอร์ (MMA) ลงไปในระบบด้วย 

dropping funnel (รูปท่ี 3.4) เป็นเวลา 1 ช่ัวโมง 30 นาที แล้วปล่อยให้ปฏิกิริยาดำเนินต่อไปอีก 

เป็นเวลา 1 ช่ัวโมง เพื่อให้เกิดปฏิกิริยาอย่างสมบูรณ์
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รูปท ี่ 3.3 การติดตัง glass reactor, condenser บน hot plate
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รูปที่ 3.4 การติดตั๋ง dropping funnel เพื่อหยด MMA มอนอเมอร์

หลังสินสุดปฎิกิริยาแล้วนำ glass reactor ที่บรรจุพอลิเมอร์ลาเท็กซ์ไปแช่ในนาเย็น เพ่ือให้ 

อุณหภูมิตํ่าลง แล้วจึงแยกอนุภาคพอลิเมอร์ออกมาเพื่อใช้ในการวิเคราะห์ต่อไป โดยนำไปทำให้ตก 

ตะกอนด้วยเมทานอลปริมาณมากเกินพอ แล้วกรองด้วยเครองกรองสุญญากาศ (รูปท่ี 3.5) และ 

ล้างสารลดแรงตึงผิว และโอลิโกเมอริด้วยนากลั่นและเมทานอลจนหมด นำตะกอนที่แยกได้ (รูปท่ี 

3.6) ไปอบที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 12 ช่ัวโมง
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รูปท ี่ 3.6 PMMA ที่ได้จากการตกตะกอนและกรอง

3.3.2 การวิเคราะห์ PMMA

ขํ่นตอนการวิเคราะห์อนุภาคของ PMMA ที่เตรยมได้ แสดง'ไว้,ไนรูปท่ี 3.7
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รูปที่ 3.7 ขํ่นตอนการวิเคราะห์อนุภาคของ PMMA ท่ีเต'รยม,ได้

3.3.2.1 ว ิเคราะห ์ขนาดอนุภาคและการกระจายขนาดอนุภาคของ PMMA

นำอนุภาคของ PMMA ทีเต่รียมได้ไปวิเคราะห์หา number-average diameter (อก) และ 

intensity-average diameter (Dz) ด้วยเค่รื่อง Dynamic Light Scattering (DLS) Analyzer รุ่น 

Nano-series zx (ศูนย์วิจัยเทคโนโลยีโลหะและวัสดุแห่งชาติ) (รูปท่ี 3.8) ซึ่งสามารถวิเคราะห์ 

ขนาดและการกระจายขนาดอนุภาคระดับนาโนได้ในช่วง0.6-6000นาโน- 

เมตร
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3.3.2.2 ว ิเคราะห ์ร ้อยละผลได้ (% yield)

ร้อยละผลได้ของ PMMA คำนวณได้จากสมการที่ 3.1

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

ร้อยละนํ้าหนักมอนอเมอร์ในระบบ

ร้อยละของแข็งหาได้จากสมการที่ 3.2

1, = นํ้าหนักแห้งของ PMMA พอลิเมอร์ (กรัม)
ร้อยละของแขง (% solid) = — -------------------------------------------------  x 100

นํ้าหนักเปียกของ PMMA ลาเท็กซ์ (กรัม)

ร้อยละนำหนักมอนอฌอร์ในระบบหาได้จากสมการที่ 3.3

1, S' v „  ปริมาณมอนอเมอร์ในระบบ (กรัม) .0 0,
ร้อยละนำหนักมอนอเมอรในระบบ = —  --------------------------------------— ---------------------------------------—  X  100 (3.3)

ปริมาณของสารละลายในระบบ (กรัม)

3.3.2.3 วิเคราะห์การจัดเรียงตัวของ PMMA

วิเคราะห์การจัดเรียงตัวของ PMMA ด้วยเครีอง Nuclear Magnetic Resonance 

(1H-NMR) รุ่นBruker Biospin DPX-300 NMR spectrometer (รูปที 3.9) โดยทำการ

วิเคราะห์ที่ 300 MHz ด้วยสารละลาย CDCI3 ที่อุณหภูมิห้อง

รูปที่ 3.9 เครีอง Nuclear Magnetic Resonance
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แล้วจึงนำข้อมูลใต้พีกที่แสดงลักษณะเฉพาะของการจัดเรยงตัวมาคำนวณหาร้อยละการ 

จัดเรยงตัวด้วยเทคนิคที่เรยก1ว ่า! ri ad determination [26]

o j o c n  m ^ t p r n ^ o j x r i n o j c û o** ร ุ  CD v a î i D c û u D ^ G r i ô j m c D * - 'CO I D V  o œ c D N t û v n n i ^ o K D
N ('า m rn

c



35

โดย rr คือ การจัดเรียงตัวแบบ syndotactic mr คือ การจัดเรียงตัวแบบ heterotactic และ 

mm คือ การจัดเรียงตัวแบบ isotactic ชี่งมีสูตรการคำนวณร้อยละการจัดเรียงตัวตังนี

ร้อยละการจัดเรียงตัว _  ณ  mr หรือ mm x  1 0 0

rr + mr + mm
(3.4)

3.3.2.4 วิเคราะห์หาอุณหภูม ิกลาสแทรนชิซ ้น (Tg) ของ PMMA

วิเคราะห์หาอุณหภูมิกลาสแทรนซิชัน (Tg) ของ PMMA ด้วยเครอง Differential Scanning 

Calorimeter (DSC) รุ่น Perkin Elmer Diamond DSC (รูปท่ี 3.10) โดยใช้สารตัวอย่าง 10 

มิลลิกรัม อัตราเร็วในการให้ความร้อน 20°c min'1 เรํ่มสแกนจากอุณหภูมิ 50-180 องศาเซลเซียส

รูปท ี่ 3.11 เครีอง Differential Scanning Calorimeter

3.3.3 การสงเคราะห์อน ุภาคระดับนาโนของชิล ิกา/PMMA คอมพอสิตผ ่านกระบวนการเก ิด 

พอสิเมอร์แบบดิฟเฟอเรนเช ียลไมโครอิม ัลซ ้น

3.3.3.1 การปรับปรุงผิวของอนุภาคนาโนชิส ิกาด้วยสารคู่ควบชิเลน

เตรียมสารละลายของกรดแอซีติกให้มี pH เท่ากับ 4.5 แล้วเติมสารละลายเจือจางของสาร 

คู่ควบซิเลน (ความเข้มข้น 0.5%) ในสารละลายกรดแอซีติกที่เตรียมได้ โดยกวนส่วนผสมไปพร้อมๆ 

กัน เมื่อเติมสารละลายเจือจางของสารคู่ควบชิเลนจนหมด ท่าการกวนส่วนผสมต่อไปอีก 30 นาที 

จนได้สารละลายใสเป็นเนื๋อเดียวกัน จากนั้นจีงเติมอนุภาคนาโน่ชิลิกา (15 นาโนเมตร) ในส่วนผสม

f „  m i ๙แ ไ <
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แล้วกวนต่ออีก 30 นาที นำส่วนผสมที่ได้ทำให้แห้งโดยการอบที่อุณหภูมิ 120 องศาเซลเซียส เป็น 

เวลา 12 ช่ัวโมง

3.3.3.2 การสังเคราะห์อนุภาคระดับนาโนของชิล ิกา/PMMA คอมพอสิต

ชั่นตอนการสังเคราะห์อนุภาคระดับนาโนของซิลิกา/PMMA คอมพอสิต ผ่านกระบวนการ 

เกิดพอสิเมอร์แบบดิฟเฟอเรนเชียลไมโครอิมัลชันแสดงไว้ในรูปที่ 3.11

รูปที่ 3.12 ชั่นตอนการเตรยมอนุภาคระดับนาโนของชิลิกา/PMMA คอมพอสิต
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ตารางท่ี 3.2 แสดงส่วนผสมที่ใช้สังเคราะห์อนุภาคระดับนาโนของชิลิกา/PMMA คอมพอสิต 

ผ่านกระบวนการเกิดพอสิเมอร์แบบดิฟเฟอเรนเชียลไมโครอิมัลชัน

ตารางที่ 3.2 ส่วนผสมที่ใช้สังเคราะห์อนุภาคระดับนาโนของชิลิกา/PMMA คอมพอสิต

MMA

(มิลลิล ิตร)

SDS

(กรัม)

AIBN

(กรัม)

Pre-treated silica 

(กรัม)

นำกลั่น 

(ม ิลล ิล ิตร)

22.5 1.4 0.15 0.175 60

22.5 1.4 0.15 2.250 60

22.5 1.4 0.15 4.500 60

22.5 1.4 0.15 6.750 60

22.5 1.4 0.15 11.250 60

ข้ันตอนการเต‘ร ียมอนุภาคระดับนาโนของชิสิกา/PMMA คอมพอสิต เริ่มจากนำอนุภาค 

ระดับนาโนของซิสิกาที่ผ่านการปรับปรุงผิวด้วยสารคู่ควบชิเลน (MPTMS) สารลดแรงตึงผิว (SDS) 

และ สารเรัมปฏิกึร้ยา (AIBN) ใส่ลงใน glass reactor โดยใช้ปรมาณตามสูตรที่กำหนดในตารางที่

3.2 จากนันเติมนากลั่นและให้ความร้อนภายใต้การกวนอย่างต่อเนื่องและสมํ่าเสมอที่อัตราเร็วใน 

การหมุนของแท่งแม่เหล็ก150 รอบต่อนาที แล้วจ่ายแก๊สไนโตรเจนผ่านหลอดนำแก๊สเข้าสู่เครอง 

ปฏิกรณ์ (รูปท่ี 3.13) และเมื่ออุณหภูมิสูงถึง 70 องศาเซลเซียส จึงเริ่มทำการหยด MMA ทีละหยด 

เล็กๆ อย่างสมำเสมอโดยใช้ dropping funnel เป็นเวลา 1 ข้ัวโมง 30 นาที จนหมด จากนันให้คง 

ปฏิกิร็ยาที่อุณหภูมิ 70 องศาเซลเซียส ต่ออีก 1 ข้ัวโมง เพ่ือให้ MMA เปลี่ยนเป็น PMMA ได้อย่าง 

สมบูรณ์ ก่อนทำการหล่อเย็นที่อุณหภูมิห้อง
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รูปที่ 3.13 การติดตั้งอุปกรณ์ที่ใช้สังเคราะห์อนุภาคระดับนาโนของซิลิกา/PMMA

3.3.4 การวิเคราะห์อน ุภาคระดับนาโนของชิล ิกา/พอลิเมท ิลเมทาคริเลต คอมพอสิต

ตั้นตอนการวิเคราะห์อนุภาคระดับนาโนของซิลิกา/PMMA คอมพอสิต แลดงไว้ในรูปท่ี 3.14
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รูปท ี่ 3.14 ขนตอนการวิเคราะห์อนุภาคระดับนาโนของซิลิกา/PMMA คอมพอสิต
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3.3.4.1 ขนาดและการกระจายขนาดของอนุภาคระดับนาโนของสิส ิกา/PMMA คอมพอสิต

วิเคราะห์ number-average diameter และ intensity-average diameter ของอนุภาค 

ระดับนาโนของชิลิกา/PMMA คอมพอลิต ที่สังเคราะห์!ด้ด้วยเครอง Dynamic Light Scattering 

(DLS) Analyzer เช่นเดียวกับหัวข้อ 3.3.2.1

3.3.4.2 ว ิเคราะห ์ร ้อยละผลได ้ (% yield)

วิธีคำนวณหาร้อยละผลได้ทำเช่นเดียวกับหัวข้อ 3.3.2.2

3.3.4.3 วิเคราะห์สัณฐานวิทยาของอนุภาคระดับนาโนของชิส ิกา/PMMA คอมพอส ิต

วิเคราะห์สัณฐานของอนุภาคระดับนาโนของชิลิกา/PMMA คอมพอสิต ด้วยเค่รื่อง 

Transmission Electron Microscope (TEM) รุ่น JEOL JEM-2100 (รูปท่ี 3.15) ซ่ึงดำเนินการที่ 

80 kv โดยทำการเจือจาง PMMA ลาเท็กซ์ด้วยนากลั่นจนมีความเข้มข้นประมาณ 0.1-0.5 wt% 

ก่อนวางตัวอย่างลงบนคอปเปอร์กรด

รูปท ี 3.15 เครองTransmission Electron Microscope

วิเคราะห์พืนผิวของอนุภาคระดับนาโนของซิลิกา/PMMA คอมพอลิต ด้วยเครอง

Scanning Electron Microscopy (SEM) รุ่น JEOL JSM-5410LV (รูปท่ี 3.16) ซึ่งดำเนินการที่ 15 

kv โดยเคลือบตัวอย่างด้วยทองก่อนส่องด้วยกล้อง
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รูปที่ 3.16 เค่รือง Scanning Electron Microscope

3.3.4.4 วิเคราะห์หมู่ฟ ังก์ช ันบนผิวหน้าของอนุภาคนาโนซิลิกา

วิเคราะห์หมู่ฟังก์ชันบนผิวหน้าของอนุภาคนาโนซิลิกาที่ผ่านการปรับปรุงผิวด้วยสารคู่ควบ 

ซิเลนและเคลือบด้วย PMMA แล้วด้วยเครือง Fourier Transform Infrared Spectrometer (FUR) 

รุ่น FT-1R model 1760 (รูปท่ี 3.17)

รูปที่ 3.17 เครอง Fourier Transform Infrared Spectrometer
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3.3.4.5 ว ิเคราะห ์หาอุณหภูม ิกลาสแทรนชิช ันของอนุภาคระดับนาโนของชิส ิกา/PMMA 

คอมพอสิต

วิเคราะห์อุณหภูมิกลาสแทรนซิชันของอนุภาคระดับนาโนของซิลิกา/PMMA คอมพอสิต ท่ี 

เด่รยม'ได้ ด้วยเครอง Differential Scanning Calorimetry (DSC) รุ่น Perkin Elmer Diamond 

DSC โดยใช้สารดัวอย่าง 10 มิลลิกรัม อัตราเร็วในการให้ความร้อน 20°c min'1 เร่ิมสแกน'จาก 

อุณหภูมิ 50-180 องศาเซลเซียส
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