
บทที ่3

วธิกีารทดลอง

3.1 ส า ร เค ม ืท ี่ใ ช ใ น ก า ร ท ด ล อ ง

3.1.1 นํ้ายางข้นชนิดแอมโมเนียสูง(HA) :บริษัทไทยรับเบอร์ลาเท็กซ์คอร์ปอร์เรชั่น 
(ประเทศไทย) จำกัด (มหาซน)

ต า ร า ง ท่ี 3.1 ลมบตินํ้ายางข้นชนิดแอมโมเนียสูง

ส ม บ ต ิ ผ ล ท ด ส อ บ

Total solid content (%) 61.70
Dry rubber content (%) 60.04
Non-rubber solids content (%) 1.66
Ammonia content (on total weight) (%) 0.74
Ammonia content (on water phase) (%) 1.93
pH value 10.52
KOH number 0.5504
Volatile fatty acid number (VFA) 0.0108
Mechanical stability time @ 55% TS (Sec) 750
Specific gravity at 25 ° c 0.9412
CST (ml) 1.9
Magnesium content (ppm) 37.5
Viscosity (60%TS spindle no.11 60 rpm.) (cps) 76.5

3.1.2 ก ร ด ฟอร์มิก 98% : Fisher Chemical
3.1.3 ไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์45% : Thai Peroxide Co., Ltd.
3.1.4 Polyalcohol ethyleneoxide condensate (Terric 16A-16) : Australia
3.1.5 เมทานอล : Lab Scan
3.1.6 สไตรีนมอนอเมอร์ : Fluka
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3.1.7 Sudium lauryl sulfate : Cognis Thai Co., Ltd.
3.1.8 โพแทสเซียมเปอร์ชัลเฟส: Fluka
3.1.9 พอลิลไตรีนอิมัลชันทางการค้า (CN 5901) : ETERNAL RESIN CO., LTD.

3.2 อ ุป ก ร ณ ์แ ล ะ เค ร ื่อ ง ม ือ ท ี่ใ ช ัใ น ก า ร ท ด ล อ ง

3.2.1 มอเตอร์ปันกวนชนิดกำหนดความเร็วรอบใด้ พร้อมใบพัด
3.2.2 เครื่องให้ความร้อน (heater)
3.2.3 แท่งแม่เหล็ก (magnetic bar)
3.2.4 แผ่นกระจกใส
3.2.5 เตาอบให้ความร้อน
3.2.6 เคร่ืองแก้ว
3.2.7 ถุงมือกันความร้อน

3.3 เค ร ื่อ ง ม ือ ท ี่ใ ช ิใ น ก า ร ว ิเค ร า ะ ห ์

3.3.1 เคร่ือง FT-IR Spectrometer รุ่น Perkin Elmer System 2000-FT-IR
3.3.2 เครือง Universal Tensile Testing Machine รุ่น LLOYD LR 10K plus และรุ่น 

LLOYD500
3.3.3 เครือง Gel Pemeation Chromatograph รุ่น Water 150-CV
3.3.4 เครื่องวัดความแข็ง Durometer shore A
3.3.5 เคร่ือง Differential Scanning Calorimeter (DSC) รุ่น METTLER TOLEDO 

STAR6 System
เครือง Scanning Electron Microscope (SEM) รุ่น JSM-64003.3.6
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3.4 ข อ บ เข ต ก า ร ท ด ล อ ง

ขอบเขตการทดลองแบ่งเป็น 6 ส่วน คือ
- การเตรียมน้ํายางธรรมชาติอิพอกซิไดซ์
- การวิเคราะห์ลักษณะเฉพาะของยางธรรมชาติอิพอกซิไดซ์
- การลังเคราะห์พอลิสไตรีนอิมีลชัน
- วิเคราะห์นํ้าหนักโมเลกุลพอลิสไตรีน
- การเตรียมแผ่นเทอร์โมพลาสติกอิลาสโตเมอร์จากยางธรรมชาติอิพอกชิไดซ์และ 

พอลิสไตรีนอิมัลชัน
- การทดสอบลมป๋ติเซิงกล สมป้ติทางความร้อน และตรวจลอบลัณฐานวิทยาของ 

แผ่นเทอร์โมพลาสติกอิลาลโตเมอร์ที่เตรียมได้

3.5 ก า ร เต ร ึย ม ย า ง ธ ร ร ม ช า ต ิอ ิพ อ ก ? ไ ด ช ์ (EN R )

ยางธรรมชาติอิพอกซิไดชํในการทดลองถูกเตรียมด้วยวิธี ‘in  s i t u ’ epoxidation โดยมีการ 
เติมไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์และกรดฟอร์มิก เพื่อให้เกิดปฏิกิริยากับนํ้ายางธรรมชาติ ซ่ึงสูตรการเตรียม 
แสดงในตารางท่ี 3.2

ต า ร า งที่ 3.2 สูตรการเตรียมยาง ENR

ส า ร เค ม ี ENR A EN R  B EN R  c

น้ํายาง'ข้น 60%DRC (กรัม) 1616.56 166.56 166.56
เนื้อยาง (กรัม) 100 100 100
นํ้ากลั่น (กรัม) 333.44 333.44 333.44
ความเข้มข้นของยาง : กรดฟอร์มิก (โมล:โมล) 1:1 1:1 1:1

Terrid 6A-16 (4 phr) 4 4 4
ความเข้มข้นของกรดฟอร์มิก : ไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์ (โมล:โมล) 1:0.75 1:0.75 1:0.75
ปริมาณกรดฟอร์มิก (กรัม) 67.62 67.62 67.62
ปริมาณไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์ (กรัม) 83.33 83.33 83.33
เวลาหลังการเติมไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์ (ช่ัวโมง) 1 3 6
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3.5.1 ขั้นตอนการเตรียมยางธรรมซาติอิพอกซิไดซ์
1. เตรียมนํ้ายางข้นให้มี0/oDRC เท่ากับ 20 โดยการเติมนํ้ากลั่นที่ละลาย Terrid6A-16
2. กวนนํ้ายางเจือจางเป็นเวลา 1 ช่ัวโมง ที่อุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส
3. หยดกรดฟอร์มิกโดยใช้เวลาประมาณ 15-20 นาที
4. ปรับอุณหภูมิให้คงที่ ณ 50 องศาเซลเซียส
5. หยดไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด[ดยใช้เวลาประมาณ 25-30 นาที หลังจากนั้นจึงปล่อย 

ให้เกิดปฏิกิริยาตามเวลาที่กำหนดของแต่ละสูตร
6. ตกตะกอนนํ้ายางธรรมชาติอิพอกซิไดซ์ล่วนหน่ึงด้วยเมทานอล (เพื่อนำไปวิเคราะห์หา 

เปอร์เซนต็โมลของหมู่อิพอกไซด์) แล้วนำไปอบให้แห้งที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส
7. ได้น้ํายางธรรมซาติอิพอกซิไดซ์ A, B และ C เพ่ือนำไปเตรียมยางแผ่นในกันรุ่งข้ึนทันที

3.5.2 ขั้นตอนการหาเปอร์เซ็นต์เน้ือยาง ENR แห้งในนํ้ายางที่เตรียมได้
1. ชั่งนื้าหนักจานเพาะเชื้อแล้วบันทึกข้อมูล
2. ชั่งนํ้าหนักจานเพาะเชื้อที่บรรจุนํ้ายาง ENR แล้วบันทึกข้อมูล
3. นำจานเพาะเชื้อที่บรรจุนื้ายาง ENR ไปอบให้แห้งที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส 

จนกระท่ังได้ยาง ENR แห้ง
4. นำจานเพาะเชื้อที่บรรจุยาง ENR แห้ง ไปเก็บไวิในเดซิเคเตอร์รอจนอุณหภูมิลดลง 

มาที่อุณหภูมิห้อง แล้วจึงนำไปช่ังพร้อมบันทึกข้อมูล
5. คำนวณหาเปอร์เซ็นต์เนื้อยาง ENR แห้ง

3.6. การวิเคราะห์ปริมาณหม ู่อพิอกไซด์ด ้วย เทคนิคอินฟราเรดสเปกโทรสโคปี (IR)

การวิเคราะห์ปริมาณหมู่อิพอกไซด์ด้วยเทคนิคอินฟราเรดสเปกโทรสโคปีทำโดยนำยางธรรม
ชาติอิพอกซิไดซ์ที่ผ่านการตกตะกอนด้วยเมทานอลและอบให้แห้งที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียสไป 
ละลายในโทลูอีน จากนั้นนำสารละลายยางป้ายบน Disc KBr แล้วปล่อยให้โทลูอีนระเหยจนได้ทิเล์ม 
ยางที่บาง แล้วนำไปวิเคราะห์ด้วยเครื่อง FT-IR สเปกโทรมิเตอร์ ต์งแสดงในรูปที, 3.1

โดยท่ัวไปอินฟราเรดสเปกตรัมของยางธรรมชาติอิพอกซิไดซ์จะปรากฏแถบการดูดกลืนของหมู่ 
อิพอกไซด์ที่ตำแหน่งเลขคลื่น 870 ซม"1 และ 1240 ซม"1 ซึ่งไม่ปรากฏในยางธรรมชาติ ดังนัน การ 
คำนวณเปอร์เช็นตํโมลของหมู่อิพอกไซด์สามารถคำนวณได้ด้วยวิธีของ Davey และ Loadman [15] 
ซึ่งคำนวณอัตราล่วน (absorbance ratio) ของแถบการดูดกลืนแลงอินฟราเรดที่ตำแหน่งเลขคลืน
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870 ซม'1 และ 835 ชม'1 (แสดงพันธะ C-H ต่อกับ -C=C- ของ cis-1,4-polyisoprene) โดยคำนวณหา 
ค่าอัตราส่วนการดูดกลืน ดังน้ี

เปอร์เซ็นต์โมลของหมู่อิพอกไซด์ = [ a870 / ( a870 + a835 ) ] X 100

เมอ a870
a 835

คือ ค่าการดูดกลืนแสงอินฟราเรดท่ีตำแหน่งเลขคล่ืน 870 ซม
คือ ค่าการดูดกลืนแลงอินฟราเรดท่ีตำแหน่งเลขคล่ืน 835 ซม

รูปท่ี 3.1 เคร่ือง FT-IR สเปกโทรมิเตอร์

3.7 การสังเคราะห์พอสิสไตรีนอิมัลอัน

สูตรการสังเคราะห์พอลิสไตรีนอิมัลชันแสดงไว้ไนตารางท่ี 3.3

ตารางท่ี 3.3 สูตรการสังเคราะห์พอลิลไตรีนอิมัลชัน

สารเคมี น้ําหนัก (กรัม)
ลไตรีนมอนอเมอร์ 50
น้ํากล่ัน 180
โซเดียมลอริลชัลเฟต 1
โพแทสเซียมเปอร์ชัลเฟต 1

£ ท-ไ พ ^
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3.7.1 ข้ันตอนการสังเคราะห์พอลิลไตรีนอิมัลซัน
1. ละลายโซเดียมลอริลซัลเฟตในน้ํากล่ัน 160 กริม แล้วเทใส่ขวดแก้วก้นกลมส่ีคอ
2. เติมสไตรีนมอนอเมอริ!นขวดแก้วก้นกลมส่ีคอ
3. ปันกวนของผลมด้วยความเร็วรอบ 600 รอบ/นาที พร้อมกับเพ่ิมอุณหภูมิไปจนถึง 70 

องศาเซลเซียส
4. เติมโพแทสเซียมเปอร์ชัลเฟสซ่ึงละลายในน้ํากล่ัน 20 กริม ลงไปกวนรวมกับของผสมท่ี 

ได้เป็นเวลา 1 ช่ัวโมง แล้วจึงหยุดให้ความร้อน
5. นำพอลิลใตรีนอิมัลชันท่ีสังเคราะห์ได้เก็บไว!นภาชนะปิด แล้วนำไปเก็บไว้ในตู้เย็น
6. แบ่งพอลิสไตรีนอิมัลชันส่วนหน่ึงเพ่ือนำไปหาเปอร์เซ็นต์ของแข็ง

3.7.2 ข้ันตอนการหาเปอร์เซ็นต์ของแข็งไนลไตรีนอิมัลชัน
1. ช่ังน้ําหนํกจานเพาะเช้ือแล้วบันทึกข้อมูล
2. ช่ังน้ําหนักจานเพาะเช้ือท่ีบรรจุพอลิสไตรีนอิมัลชันแล้วบันทึกข้อมูล
3. นำจานเพาะเช้ือท่ีบรรจุพอลิสไตรีนอิมัลชันไปอบให้แห้งท่ีอุณหภูมิ 60องศาเซลเซียส 

จนกระท่ังได้พอลิลไตรีนแห้ง
4. นำจานเพาะเช้ือท่ีบรรจุพอลิลไตรีนแห้งไปเก็บไว้ในเดชิเคเตอริรอจนอุณหภูมิลดลงมาท่ี 

อุณหภูมิห้อง แล้วจึงนำไปช่ังพร้อมบันทึกข้อมูล
5. คำนวณหาเปอร์เซ็นต์ของแข็ง

3.8 การวิเคราะห์นํ้าหนักโมเลกุลของพอลิสไตรีนด้วยเทคนิค GPC

การวิเคราะห์น้ําหนักโมเลกุลของพอลิลไตรีนด้วยเทคนิค Gel Permeation Chromatography 
หรือ Size Exclusion Chromatography ทำโดยใช้พอลิลไตรีนท่ีมีน้ําหนักโมเลกุล 4,490-1,112,000 
เป็นมาตรฐาน และกำหนดให้อัตราการไหลเท่ากับ 10 มิลลิลิตรต่อนาที และใช้ tetrahydrofuran 
(THF) เป็นสารนำพาท่ีอุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส ส่วนลักษณะคอลัมน์เป็น PL gel 10 แเ mixed B 2 
columns (MW resolving range = 500 -10,000,000)

การเตรียมตัวอย่างสำหริบทดสอบด้วยเคร่ือง GPC (รูปท่ี 3.2) ทำโดยช่ังน้ําหนักสารตัวอย่าง 
ประมาณ 15 มิลลิกริม แล้วนำไปละลายใน THF จากน้ันจึงนำสารละลายตัวอย่างน้ันไปกรองเอาฝ่น 
ละอองออก โดยใช้กระดาษกรองท่ีมีความละเอียด 35 ไมครอน



3 7

รูปท่ี 3.2 เครือง Gel Pemeation Chromatograph

3.9 การเตรียมแผ่นยางพอลิเมอร์ผสม

ข้ันตอนการเตรียมแผ่นยางพอลิเมอร์ผสม มีดังน้ี
1. ช่ังน้ําหนัก rubber latex (น้ํายางธรรมชาติ และน้ํายาง ENR ต่าง )ๆ แล้วกวนด้วย 

ความเร็วรอบท่ีต่ํา (ประมาณ 50 รอบต่อนาที) ด้วยแท่งแม่เหล็ก
2. เติมพอลิสไตรืนอิมัลชัน (อิมัล'ชัน'ทางการค้า และอินัลชันท่ีเตรียมได้) ลงใน rubber 

latex ด้วยอัตราส่วนโดยน้ําหนักระหว่างเน้ือยางแห้งและพอลิสไตสรีนแห้ง เท่าดับ 100:20, 100:40, 
100:60 และ 100:80 โดยใช้เวลาในการเติมประมาณ10-15นาทีพร้อมดับกวนให้เข้าดัน

3. นำฃองเหลวผสมเทลงในแม่แบบท่ีทำจากแผ่นกระจก แล้วนำไปอบท่ีอุณหภูมิ 80 
องศาเซลเซียส เป็นเวลา 8 ช่ัวโมง (ใช้เวลาในการอบเท่าดันทุกสูตร)

4. นำแม่แบบออกจากตู้อบและรอให้อุณหภูมิลดลงเท่าดับอุณหภูมิห้อง
5. นำแผ่นยางออกจากแม่แบบ แล้วเก็บไว่ในเดซิเคเตอร์
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3.10 การตรวจสอบสัณฐานวิทยาของแผ่นยางพอลิเมอเผสมด้วยเทคนิค SEM

ทำการตรวจสอบลักษณะพื้นผิวหน้าตัดของแผ่นยางพอลิเมอร์ผสมด้วยเครื่อง SEM เพ่ือ 
ศึกษาการกระจายตัวของพอลิสไตรีนซ่ึงในการเตรียมช้ินตัวอย่างจะทำการตัดแผ่นยางพอลิเมอร์ผสม 
แล้ววางช้ินตัวอย่างบนแท่นวาง จากน้ันจึงนำช้ินตัวอย่างไปเคลือบพ้ืนผิวหน้าตัดด้วยทองคำ เพ่ือให้ 
ภาพที่คมชัดข้ึน แล้วจึงนำช้ินตัวอย่างไปส่องด้วยเคร่ือง SEM รุ่น JSM-6400 ตังแสดงในรูปท่ี 3.3 ท่ี 
กำลังขยาย 200 เท่า และ 1,500 เท่า

รูปท่ี 3.3 เคร่ือง SEM รุ่น JSM-6400

3.11 การทดสอบสมบ้ติของแผ่นยางพอลิเมอร์ผสม

3.11.1 การทดสอบลมบติความทนแรงดึง

เตรียมช้ินงานตามมาตรฐาน ASTM อ 412-9262 ตังแสดงในรูปท่ี 3.3 เพ่ือทดสอบความ 
ทนแรงดึงด้วยเคร่ือง Universal Testing Machine รุ่น LLOYD LR 10K plus ตังรูปท่ี 3.4 ในการ 
ทดสอบใชั Die type D และ Load cell ขนาด 10 kN ส่วนระยะ grip ของช้ินงานเท่ากับ 65 มม. และ 
ใช้อัตราเร็วของการดึงเท่ากับ 500 มม./นาที
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พะ= 3 มม.,พ0 = 16มม., R = 16มม., G = 1 9 มม., L = 33มม., D = 65มม., L0= 100มม. 

ร ูป ท ี่ 3 .4  ลักษณะและขนาดช้ินงานสำหรับทดสอบสมบัติความทนแรงดึง

รูปท่ี 3.5 เครือง Universal Testing Machine รุ่น LLOYD LR 10K plus

3.11.2 การวัดความแข็งของแผ่นยางพอลิฒอร์ผสม

การวัดความแข็งของแผ่นยางพอลิเมอร์ผลมใช้วิธีทดสอบตามมาตรฐาน ASTM D2240 โดย 
ใช้เคร่ือง Durometer test แบบ Shore A ดังแสดงในรูปท่ี 3.5 ซ่ึงใช้กับยางน่ิมธรรมดา ส่วน Shore อ 
ใช้กับยางท่ีแข็งปกติและใช้สำหรับยางท่ีแข็งเกิน 90 IRHD (International Rubber Hardness Degree) 
เช่น ยางอีโบไนท์ เป็นต้น

ช้ินทดสอบต้องมีผิวบนและล่างเรียบขนานกัน ซ่ึงความหนาตามมาตรฐานท่ีใช้ทดสอบเท่ากับ 
8 ถึง 10 มิลลิเมตร และถ้าขนาดท่ีไม่ตามมาตรฐานอาจหนาหรือบางกว่าน้ีได้ แต่ต้องหนาไม่ต่ํากว่า 
4 มิลลิเมตร และถ้ายางหนาไม่ถึงก็นำมาช้อนกันได้
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3.11.3 การวัดความสามารถดูดซับน้ํา (water absorption) ของแผ่นยางพอลิเมอร์ผสม

การวัดความสามารถดูดซับน้ําฃองแผ่นยางพอลิเมอร์ผสมทำโดยจุ่มช้ินงานในน้ําตามมาตรฐาน 
ASTM อ 570-98

การทดสอบใช้เวลาในการจุ่ม 24 ช่ัวโมง ท่ีอุณหภูมิห้อง (29 องศาเซลเซียส) โดยภาชนะท่ีใส่ 
ต้องมีลักษณะแคบและสูงเพ่ือให้ช้ินงานจุ่มน้ําได้ท่ัวถึง แล้วจึงนำช้ินงานไปช่ังน้ําหนัก ซ่ึงก่อนช่ังต้องมี 
การซับน้ําท่ีผิวของช้ินงานด้วยผ้าก่อน และเคร่ืองช่ังควรมีความละเอียดถึง 0.001 กรัม

ช้ินงานในแต่ละสูตรจะถูกทดสอบ 3 คร้ัง แล้วนำมาหาค่าเฉล่ีย ซ่ึงช้ินงานมีขนาด 2 X 1 ซม2 
และเปอร์เซ็นต์การดูดซับน้ําคำนวณจากสมการดังน้ี

Water absoprtion, % = [(wet weight-conditioned weight)/conditioned weight] X100
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3.11.4 การวิเคราะห์สมบ้ติ'ทางความร้อนด้วยเทคนิค DSC

การวิเคราะห์สมฟ้ติทางความร้อนด้วยเคร่ือง DSC รุ่น DSC 822e ดังรูปท่ี 3.6 เพ่ือหาอุณหภูมิ 
กลาสแทรนซิชันของพอลิสไตรีนในแผ่นยางพอสิเมอร์ผสม โดยชั่งสารตัวอย่างประมาณ 7-10 
มิลสิกรัม บรรจุในถาดอะลูมิเนียม (aluminum pan) แล้วปิดผนึก การทดสอบนั้นใชัอากาศเป็นสาร 
อ้างอิงและทดสอบภายใต้บรรยากาศของแก๊สไนโตรเจน โดยเร่ิมการทดสอบท่ีอุณหภูมิ 25 ถึง 220 
องศาเซลเซียส และอัตราการเพ่ิมความร้อนเท่ากับ 10 องศาเซลเซียส/นาที
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