
วิธีการทดลอง

ส า ร เค ม ีท ี่ใช ้ใน ก า ร ท ด ล อ ง

3.1.1 พอลิโพรพิลีน : บริษัท ไทยโพลิเอทิลีน จำกัด
- เกรด P740J มีดัชนีการไหล 25 g/10 min ความหนาแน่น 0.910 g/cm3
- เกรด P600F มีดัชนีการไหล 10 g/10 min ความหนาแน่น 0.910 g/cm3
- เกรด P401S มีดัชนีการไหล 2.4 g/10 min ความหนาแน่น 0.910 g/cm3

3.1.2 พอลิเอไมด 6 : Thai Toray Synthetics Co.,Ltd.
3.1.3 มาเลอิณเอนไฮไดรด์ (€4H20 3) : Fluka
3.1.4 ไตรคลอโรแอซีดิก (CCljCOOH) : Riedel-de Haen
3.1.5 โพแทสเซียมไฮดรอกไซด์ (KOH) : Carlo Erba
3.1.6 Cresol red (C21H180 5S) : Asia Pacific specialty Chemicals Limited
3.1.7 เบนโซอิลเปอร์ออกไซด์ (C14H10อ4) : Lab Scan
3.1.8 โทลูอน (C7H8): Lab Scan
3.1.9 แอซีโตน (C3H60): Lab Scan
3.1.10 ไชลน (C6H4): Carlo Erba
3.1.11 เมทานอล (CH40) : Lab Scan

3.1.12 Fusabond MZ 203 D : Chemical Innovation Co., Ltd.
- มาเลอิกแอนไฮไดรด์กราฟด์พอลิโพรพิลีนทางการคา

อ ุป ก ร ณ ์แ ล ะ เค ร ื่อ ง ม ือ ท ี่ใช ้ใน ก า ร ท ด ล อ ง

3.2.1 ชุด Soxhlet extraction
3.2.2 มอเตอร์ป่นกวนชนิดปรับรอบได้พร้อมใบพัด
3.2.3 เตาอบ
3.2.4 เคร่ืองแก้วท่ีใช้ในห้องปฏิบัติการ
3.2.5 เครอง Injection รุ่น Battenfeld BA 250 CDC
3.2.6 เครือง Extruder รุ่น Thermo PRISM
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3 .3  เค ร ื่อ ง ม ือ ท ี่ใช ใน ก า ร ว ิเค ร า ะ ห ์

3.3.1 เครอง FT-IR Spectrometer รุ่น Perkin Elmer System 2000-FT-IR
3.3.2 เครอง Universal Tensile Testing Machine รุ่น LLOYD LR 10K PLUS
3.3.3 เครอง Thermogravimetric Analyzer รุ่น METTLER TOLEDO TGA/SDTA 851°
3.3.4 เครือง Scanning Electron Microscope(SEM) รุ่น Joel 6500 JSM 6400
3.3.5 เครอง Differential Scanning Calorimeter (DSC) รุ่น Perkin Elmer Diamond DSC

3 .4  ข อ บ เข ต ก า ร ท ด ล อ ง

3.4.1 สังเคราะห์มาเลอิกแอนไฮไดรด์กราฟต์พอลิโพรพิลีน ด้วยกระบวนการแบบสารละลาย 
โดยมีเบนโซอิลเปอร์ออกไซด์เป็นสารเร่ิมด้นปฏิกิริยา และโทลูอีนเป็นตัวกลางภายใต้ภาวะต่างๆ

3.4.2 วิเคราะห์หมู่พิงก์ชันของโคพอลิเมอร์ที่สังเคราะห์ได้ด้วยเทคนิคฟูเรียร์ทรานสฟอร์ม 
อินฟราเรดสเปกโทรสโกปี (FT-IR)

3.4.3 หาเปอร์เซ็นต์มาเลอิกแอนไฮไดรด์ท่ีกราฟด์บนพอลิโพรพิลีนด้วยเทคนิคการไทเทรด
3.4.4 เตรียมพอลิเมอร์ผสมระหว่างพอลิโพรพิลีนและพอลิเอไมด์6 ในอัตราส่วนต่างๆ โดย 

ใช้กราฟด์โคพอลิเมอร์ท่ีเตรียมได้เป็นสารช่วยผสม
3.4.5 เตรียมชินงานสำหรับทดสอบสมบัติความทนแรงดึง สมบัติทางความร้อน และ 

ตรวจสอบสัณฐานวิทยา
3 .5  ก า ร ว ัง เค ร า ะ ห ์ม า เล อ ิก แ อ น ไ ฮ ไ ด ร ด ์ก ร า ฟ ฅ ์พ อ ล ิโพ ร พ ิล ีน  [5]

3.5.1 นำพอลิโพรพิลีนปริมาณ 5 กรัม มาละลายในโทลูอีนปริมาณ 200 มิลลิลิตร ท่ีอุณหภูมิ 
100+5 องศาเซลเซียส ในขวดก้นกลม 4 คอ ที่ต่ออยู่กับแท่งกวนโลหะ ข้อต่อแก๊สไนโตรเจน 
คอนเดนเซอร์ และเทอร์โมมิเตอร์ ดังแสดงในรูปท่ี 3.1

3.5.2 เม่ือพอลิโพรพิลีนละลายจนหมดในโทลูอีนแล้ว จึงเติมเบนโซอิลเปอร์ออกไซด์ และ 
มาเลอิกแอนไฮไดรด์ลงในขวดก้นกลม 4 คอ ปล่อยให้ปฏิกิริยาดำเนินไปภายใต้บรรยากาศของแก๊ส 
ไนโตรเจน ท่ีอุณหภูมิ 100+5 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 6 และ 8 ช่ัวโมง ตามภาวะการเตรียมในตารางท่ี
3.1

3.5.3 เม่ือปฏิกิริยาสิ้นสุดแล้วให้เทของผสมท่ีได้ลงในบีกเกอร์ที่บรรจุแอซีโตนปริมาณ 500 
มิลลิลิตร พร้อมกับกวนอย่างรุนแรงเป็นเวลาประมาณ 5 นาที จะได้มาเลอิกแอนไฮไดรด์กราฟด์ 
พอลิ'โพรพิลีนแยกตัวออกมา

3.5.4 นำตะกอนมาเลอิกแอนไฮไดรด์กราฟด์พอลิโพรพิลีนท่ีได้ไปอบท่ีอุณหภูมิประมาณ 60 
องศาเซลเซียส เป็นเวลา 1 คืน แล้วนำไปเก็บไว้ในเดชิเคเตอร์
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รูปท่ี 3.1 เครื่องมือท่ีใช้ในการสังเคราะห์โคพอลิฌอร์ 

ตารางท่ี 3.1 ภาวะในการสังเคราะห์มาเลอิกแอนไฮไดรด์กราฟต์พอลิโพรพิสิน

ภาวะท่ี* พอลิโพรพิสิน เบนโซอิลเปอร์ออกไซด์ มาเลอิกแอนไฮไดรด์ เวลาท่ีทำปฏิกิริยา
(% w/v) (% w/v) (% w/v) (ช่ัวโมง)

1 2.5 0.10 1.25 6
2 2.5 0.10 1.25 8
3 2.5 0.15 1.25 6
4 2.5 0.15 1.25 8
5 2.5 0.30 1.25 6
6 2.5 0.30 1.25 8
7 2.5 0.10 2.50 6
8 2.5 0.10 2.50 8
9 2.5 0.15 2.50 6
10 2.5 0.15 2.50 8
11 2.5 0.30 2.50 6
12 2.5 0.30 2.50 8
1 3 2.5 0.15 1.25 6

ภ าวะท ี่ 1- 12 ใ ช ้พ อ ล ิโพ ร พ ิล ีน เก ร ด  P600F ท ี่ม ีด ัช น ีก า ร ไห ล  10 g/10 m in  

ภาวะท ี่ 13 ใ ช ้พ อ ล ิโพ ร พ ิล ีน เก ร ด  P401S ท ี่ม ีด ัช น ีก า ร ไห ล  2.4 g/10 m in
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3.5.5 นำมาเลอิกแอนไฮไดรด์กราฟต์พอลิโพรพิลีนท่ีเตรียมได้มาทำ soxhlet extraction เป็น 
เวลา 16 ช่ัวโมง โดยใช้แอชีโตนเป็นตัวทำละลาย เพ่ือกำจัดมาเลอิกแอนไฮไดรด์ท่ีไม่ทำปฏิกิริยา 
ออกไป ซ่ึงอุปกรณ์ท่ีใช้แสดงไว้ในรูปท่ี 3.2 จากน้ันนำผลิตภัณฑ์ท่ีได้ไปอบให้แห้งท่ีอุณหภูมิ 60 
องศาเซลเซียส จนน้ัาหนักคงท่ี

รูปที 3.2 soxhlet extraction

3.6 การวิเคราะห์หาหมู่ฟังก์ชันของมาเลอิกแอนไฮไดรด์กราฟต์พอลิโพรพิลินด้วยเทคนิค FT-IR
นำมาเลอิกแอนไฮไดรด์กราฟต์พอลิโพรพิลีนท่ีผ่านการทำ soxhlet extraction แล้วมาผสมกับ 

โพแทสเซียมโบรไมด์ จากนั้นนำไปอัดเป็นฟิล์มบาง เพื่อนำไปวิเคราะห์ด้วยเทคนิค FT-IR ซ่ึง 
อินฟราเรดสเปรกฅรัมของ C-H bonding ของหมู่เมทิลในพอลิโพรพิลีนจะปรากฎที่ตำแหน่งเลขคลื่น 
1167 ชม"1 ในขณะที่อินฟราเรดสเปกตรัมของหมู่คาร์บอนิลในแอนไฮไดรด์จะปรากฎที่ตำแหน่ง 
เลขคล่ืน 1720 และ 1780 ชม"1 ตามลำดับ
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3 .7  ก า ร ห า เป อ ร ์เซ ็น ต ์ก า ร ก ร า ฟ ต ์ม า เล อ ิก แ อ น ไ ฮ ไ ด ร ต ์บ น พ อ ล ิโพ ร พ ิล ีน ด ้ว ย เท ค น ิค ก า ร ไ ท เท ร ต

น ำ ม า เลอิกแอนไฮไดรด์กราฟต์พอลิโพรพิลีนท่ีผ่านการทำ soxhlet extraction แล้วมาประมาณ 
1 กรัม ละลายในไซลีนที่อุณหภูมิ 136-140 องศาเซลเซียส จากนั้นหยดน้ัาลงไปเล็กน้อยเพื่อทำการเปิด 
วงของแอนไฮไดรด์ และเติมสารละลายโพแทสเซียมไฮดรอกไซด์ในเมทานอล (ความเข้มข้น 0.05 N) 
ปริมาตร 10 มิลลิลิตร ลงในขวดแก้วรูปชมพู่ แล้วไทเทรตกลับ (back titration) สารละลายท่ีได้ด้วย 
สารละลายไตรคลอโรแอซีติกในไชลีน (ความเข้มข้น 0.03 N) โดยใช้ cresol red เป็นอินติเคเตอร์ เม่ือ 
ถึงจุดยุติแล้วสารละลายจะเปล่ียนจากสีม่วงเป็นขาวขุ่น

3 .8  ก า ร เต ร ีย ม พ อ ล ิเม อ ร ์ผ ส ม ร ะ ห ว ่า ง พ อ ล ิโพ ร พ ิล ีน แ ล ะ พ อ ล ิเอ ไ ม ต ์ 6

3.8.1 ผสมพอลิโพรพิลีน (เกรดท่ีมีดัชนีการไหล 25 g/10 min) มาเลอิกแอนไฮไดรด์กราฟด์ 
พอลิโพรพิลีน และพอลิเอไมด์ 6 ซ่ึงผ่านการอบไล่ความช้ืนท่ีอุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 
ช่ัวโมงแล้ว ด้วยอัตราส่วนต่างๆ ดังแสดงในตารางท่ี 3.2 ให้เข้ากันในถุงพลาสติก จากน้ันนำของผสมท่ี 
ได้มาใส่ใน hopper ของเครอง twin-screw extruder โดยดังอุณหภูมิท barrel ของเครองอัดรด (extruder) 
ดังตารางท่ี 3.3 จากน้ันทำการอัดรีดพอลิเมอร์ผสมลงไปในน้ัาเพ่ือให้เกิดการเย็นตัว และผ่านเคร่ืองตัด 
ให้เป็นเม็ด

ต า ร า ง ท่ี 3 .2  อัตราส่วนของการผสมพอลิโพรพิลีนและพอลิเอไมด์ 6

สูตรท่ี พอลิโพรพิลิน (phr) PP-g-MAH (phr) พอลิเอไมต์ 6 (phr)
1 70 0 30
2 70 5* 30
3 70 5*' 30
4 70 ***5 30
5 70 10* 30
6 70 10** 30
7 70 ***10 30
8 30 0 70
9 30 5* 70
10 30 5** 70
11 30 5**’ 70

‘ pP-g-M A ทางการค้า "p P -g -M A  เตรียมจาก PP ที่ม ี M F I 10 g/10 m in PP -g -M A m รียมจาก PP ท ี่ม ี M P I 2.4 g/10m in
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ต าร าง ท ี่ 3 .3  ภ าว ะ ใน ก ร ะ บ ว น ก า ร ผ ส ม ด ้ว ย เค ร ื่อ ง อ ัด ร ีด ส ก ร ูค ู่

ภ าว ะ ใน ก าร ผ ส ม เค ร ื่อ ง อ ัด ร ีด ส ก ร ูค ู่
พอลิโพรพ ิล ีน/มาเลอ ิก!เอนไฮไดรด'’กราฟต'’พ อล ิโพรพ ิล ีน /พอล ิเอไมด ์6

โซนท่ี 1
อุณหภูมิในการผสม (°C) 

90
โซนท่ี 2 220
โซนท่ี 3 320
โชนท่ี 4 330
โซนท่ี 5 320

ความเร็วรอบสกรู (รอบ/นาที) 50

3.8.2 นำเม็ดพอณิมอร์ผสมท่ีได้จากการอัดรีดมาข้ึนรูปเป็นช้ินทดสอบด้วยเคร่ืองฉีดแบบ
(injection molding) โดยต้ังภาวะในการข้ึนรูปด้วยกระบวนการฉีดดังในตารางท่ี 3.4

ต า ร า ง ท่ี 3.4 ภาวะในการข้ึนรูปด้วยกระบวนการฉีด

ภ าว ะ ใน ก าร ผ ส ม ก ร ะ บ ว น ก า ร ฉ ีด
พอล ิโพรพ ิล ีน /มา!ลอ ิกแอนไฮไครด ์กราฟฅพอล ิโพรพ ิล ีน /พอล ิ!อพ 6

โชนท่ี 1
อุณหภูมิในการผสม (๐C) 

248
โชนท่ี 2 255
โชนท่ี 3 250
โชนท่ี 4 240

ความเร็วรอบสกรู (รอบ/นาที) 65
อุณหภูมิแม่แบบ (°C) 80
ความดันท่ีใช้เปิด-ปิดแม่พิมพ์ (บาร์) 39
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3 .9  ก า ร ท ด ส อ บ ส ม บ ัต ิข อ ง พ อ ล ิฌ อ ร ์ผ ส ม ร ะ ห ว ่า ง พ อ ล ิโพ ร พ ิล ิน แ ล ะ พ อ ล ิเอ ไ ม ด ์ 6

3 .9 .1  ก าร ท ด ส อ บ ส ม บ ัต ิค ว า ม ท น แ ร ง ด ึง

เตรียมช้ินงานตามมาตรฐาน ASTM D638 Type I เพ่ือทดสอบความทนแรงดึงด้วย 
เครอง Universal Testing Machine รุ่น LLOYD LR 10 K PLUS ดังแสดงในรูปท 3.4 โดยใช้ Load Cell 
ขนาด 10 กิโลนิวตัน ซ่ึงดึงด้วยอัตราเร็ว 50 มิลลิเมตร/นาที และมี gauge length เท่ากับ 50 มิลลิเมตร

รูปที 3.4 เครือง Universal Testing Machine รุ่น LLOYD LR 10 K PLUS

3 .9 .2  ก าร ว ิเค ร า ะ ห ์ส ม บ ัต ิท า ง ค ว าม ร ้อ น ด ้ว ย เท ค น ิค  T G A

วิเคราะห์สมบัติทางความร้อนของพอลิเมอร์ผสมด้วยเครื่อง TGA รุ่น METTLER 
TOLEDO TGA/SDTA 851e ดังแสดงในรูปท่ี 3.5 เพ่ือหาอุณหภูมิการสลายตัวของพอลิเมอร์ผสม 
ระหว่างพอลิโพรพิลีนและพอลิเอไมด์ 6 โดยใช้มาเลอิกแอนไฮไดรด์กราฟต์พอลิโพรพิลีนเป็นสารช่วย 
ผสม โดยนำพอลิเมอร์ผสมซ่ึงมีน้ําหนักประมาณ 3-10 มิลลิกรัมใส่ในถาดอะลูมินา โดยใช้ภาวะในการ 
ทดสอบเร่ิมจากอุณหภูมิ 60 ถึง 1000 องศาเซลเซียส อัตราการเพ่ิมความร้อน 20 องศาเซลเซียส/นาที 
ทำการทดสอบภายใต้บรรยากาศของแก๊สไนโตรเจน
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ร ูป ท ี่ 3 .5  เคร่ือง TGA รุ่น METTLER TOLEDO TGA/SDTA 851°

3 .9 .3  ก าร ว ิเค ร า ะ ห ์ส ม บ ัต ิท า ง ค ว าม ร ้อ น ด ้ว ย เท ค น ิค  D S C
วิเคราะห์สมบัติทางความร้อนของชิ้นทดสอบด้วยเครื่อง DSC รุ่น Perkin Elmer 

Diamond DSC ดังแสดงในรูปท่ี 3.6 โดยนำพอลิเมอร์ผสม1ซ่ึงมีน้ําหนักประมาณ 3-10 มิลลิกรัม ใส่ใน 
ถาดอะลูมิเนียม ชั่งนั้าหนักสารที่แน่นอนแล้วปิดผนึก ซึ่งใช้อากาศเป็นสารอ้างอิง โดยให้ภาวะการ 
ทดสอบเร่ิมจากอุณหภูมิ 60 ถึง 240 องศาเซลเซียส อัตราการเพ่ิมความร้อน 10 องศาเซลเซียส/นาที 
จากน้ันคงอุณหภูมิท่ี 240 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 3 นาที และลดอุณหภูมิจาก 240 องศาเซลเซียส จนถึง 
100 องศาเซลเซียส ด้วยอัตราการหล่อเย็น 40 องศาเซลเชียส/นาที ต่อจากน้ันคงอุณหภูมิท่ี 100 องศา 
เซลเซียส เป็นเวลา 1 นาที ภาวะในการทดสอบท่ีได้กล่าวมาน้ันกระทำเพื่อเป็นการกำจัด heat history 
ของสารตัวอย่าง แล้วจึงเพ่ิมอุณหภูมิของสารตัวอย่างจาก 100 องศาเซลเซียส ถึง 240 องศาเซลเซียส 
ด้วยอัตราการเพิ่มความร้อน 10 องศาเซลเชียส/นาที ทำการทดสอบภายใต้บรรยากาศของแก๊ส 
ไนโตรเจน เพ่ือหาอุณหภูมิการหลอมเหลวของพอณิมอร์ผสม

นอกจากอุณหภูมิการเกิดผลึก (Tc) อุณหภูมิการหลอมเหลว (T J แล้วผลจาก DSC ยัง 
สามารถนำมาคำนวณหาปริมาณความเป็นผลึกของพอลิเมอร์ได้อีกด้วย โดยอาศัยการคำนวณจากพืนท่ี 
ใต้กราฟของอุณหภูมิการหลอมเหลว ตังแสดงในสมการด้านล่าง

H* X 100ปริมาณความเป็นผลึก (%) 
(degree of crystallinity (%), %)
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โดย Hf* = พลังงานความร้อนในการหลอมเหลวผลึกต่ออัตราส่วนโดยนาหนัก (จูล/กรัม)
Hf๐= พลังงานความร้อนในการหลอมเหลวผลึก 100% สำหรับพอลิโพรพิลีนและพอณิอไมด์ 6 

ค ือ 137.9และ 190จูล/กรัมตามลำดับ[11]

3 .9 .4  ก าร ต ร ว จ ส อ บ ล ัก ษ ณ ะ พ ื้น ผ ิว ด ้ว ย เค ร ื่อ ง  S E M

การตรวจสอบลักษณะพ้ืนผิวของช้ินงานพอลิฌอร์ผสมท่ีถูกทำให้แตกหักภายใต้ 
ไนโตรเจนเหลว ด้วยเคร่ือง SEM รุ่น Joel JSM 6400 ดังแสดงในรูปท่ี 3.8
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