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PMMA-SiO2 nanocomposite emulsion was successfully synthesized via a 

combining reversible addition-fragmentation chain-transfer (RAFT) emulsion 
polymerization and differential microemulsion polymerization (DMP). The effects of 
macro-RAFT agent concentration and silica loading on the monomer conversion, 
average particle size and silica encapsulation efficiency were investigated. The 
PMMA-SiO2 nanocomposites with high monomer conversion and average particle 
size of 57.6 nm were obtained at a low silica loading (10% by weight of monomer). 
The TEM morphology of PMMA-SiO2 nanocomposites exhibited the nanosized core-
shell structure. The NR/PMMA-SiO2 membrane was prepared by a direct blending, 
resulting in the improvement of thermal and mechanical properties of PMMA-SiO2 
nanocomposites in hybrid membrane. Moreover, in pervaporation process 
application, the PMMA-SiO2 nanocomposites could improve the water permeability 
with great separation efficiency in hybrid membrane by increasing the 
hydrophilicity of NR phase. Thus, the PMMA-SiO2 nanocomposites show the great 
potential to be used as effective filler in membrane for high performance 
separation technology. 
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บทที ่1 

บทน ำ 

1.1 ควำมเป็นมำและควำมส ำคัญของปัญหำ 

ปัจจุบันงานวิจัยวัสดุพอลิเมอร์ ได้รับความสนใจอย่างมากทั้งในด้านการสังเคราะห์วัสดุ     

ชนิดใหม่ หรือการพัฒนาเทคนิคการสังเคราะห์เพื่อให้มีประสิทธิภาพ และความคุ้มค่าต่อการประยุกต์   

ต่อยอดในระดับอุตสาหกรรม หนึ่ งในกลุ่มของวัสดุที่ ได้รับการพัฒนามาอย่างต่อเนื่ องคือ                

พอลิเมอร์-ซิลิกาคอมพอสิต ซึ่งเป็นวัสดุที่มีศักยภาพในการนำไปประยุกต์ใช้ทั้งในด้านการพัฒนา

สมบัติเชิงกลของพอลิเมอร์ การผลิตยา สารกึ่งตัวนำ ตัวเร่งปฏิกิริยา ผลิตภัณฑ์ทางการเกษตร      

และรวมไปถึงการผลิตเมมเบรน [1] อนุภาคนาโนซิลิกาเป็นอนุภาคอนินทรีย์ทั่วไปที่นิยมใช้กันอย่าง

มากในด้านการพัฒนาวัสดุนาโนคอมพอสิตเนื่องจากสามารถกราฟต์พอลิเมอร์ลงบนพ้ืนผิวได้ดี ราคา

ถูก ควบคุมการเกิดได้ง่าย และมีการนำไปประยุกต์ใช้เพ่ิมประสิทธิภาพให้แก่วัสดุได้อย่างกว้างขวาง  

[2] แต่ลักษณะโครงสร้างโดยปกติแล้ว อนุภาคของซิลิกานั้นไม่สามารถเข้ากับพอลิเมอร์ได้ เนื่องจาก    

ความมีขั้วสูงของอนุภาคซิลิกา และความมีขั้วต่ำของพอลิเมอร์ เป็นผลให้เกิดการจับตัวเป็น                   

แอกโกลเมอเรตของซิลิกา ดังนั้นอนุภาคซิลิกาที่นำมาใช้จำเป็นต้องได้รับการดัดแปรพ้ืนผิวด้วย               

สารควบคู่ไซเลน (silane coupling agents) เพ่ือเพ่ิมประสิทธิภาพการเกาะติดระหว่างอนุภาคซิลิกา

และพอลิเมอร์ อนุภาคซิลิกาที่ถูกพอลิเมอร์กราฟต์ลงบนพ้ืนผิวจะมีสมบัติชอบน้ำ (hydrophilicity)        

ที่เปลี่ยนไปเป็นผลซิลิกากราฟต์พอลิเมอร์ที่ได้ สามารถกระจายตัวในพอลิเมอร์เมทริกซ์ได้ดี  

ปัจจุบันนี้ เทคนิคการสังเคราะห์พอลิ เมอร์หลายวิธี ได้ถูกปรับ เพ่ือนำมาใช้ เตรียม               

พอลิเมอร์-ซิลิกานาโนคอมพอสิต วิธีที่มีประสิทธิภาพมากท่ีสุดคือเทคนิค Controlled/living radical 

polymerization (CLRP) งานวิจัยนี้จึงให้ความสนใจกับวิธีราฟต์พอลิเมอไรเซชัน (reversible 

addition-fragmentation chain transfer polymerization, RAFT polymerization)                    

ซึ่งเป็นประเภทหนึ่งของเทคนิค CLRP ที่สามารถสังเคราะห์พอลิเมอร์ที่มีลักษณะโครงสร้างชัดเจน 

น้ำหนักโมเลกุลสูง และช่วงการกระจายตัวของน้ำหนักโมเลกุลแคบ  [3] ก่อนหน้านี้ด้วยปัญหาของ     

กลไกการเกิดปฏิกิริยาของราฟต์พอลิเมอไรเซชัน เช่นอัตราการเกิดปฏิกิริยาที่ช้า ไม่สามารถควบคุม

น้ำหนักโมเลกุล และอิมัลชันของผลิตภัณฑ์ที่มี เสถียรภาพต่ำเนื่องจากอันตรกิริยาระหว่าง           
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RAFT agent กับสารลดแรงตึงผิว ด้วยปัญหาเหล่านี้สารราฟต์ (RAFT agent) จึงได้ถูกพัฒนาให้มี

โครงสร้างที่สามารถละลายน้ำได้และสามารถใช้ในการทำปฏิกิริยาอิมัลชันพอลิเมอไรเซชันได้         

โดยปราศจากสารลดแรงตึงผิวอีกด้วย ยิ่งไปกว่านั้นอิมัลชันพอลิเมอไรเซชันเป็นกระบวนการ

อุตสาหกรรมกระบวนการหนึ่งที่เป็นมิตรต่อสิ่งแวดล้อม เนื่องจากสารเคมีในปฏิกิริยามีความหนืด

ใกล้เคียงน้ำ จึงสามารถจัดการกับปัญหาความร้อนได้ดี ดังนั้นปฏิกิริยาราฟต์พอลิเมอไรเซชันจึงนำมา

ประยุกต์ใช้ในการสังเคราะห์วัสดุนาโนคอมพอสิต 

งานวิจัยนี้จึงมุ่งเน้นการศึกษาหาภาวะที่เหมาะสมในการสังเคราะห์พอลิเมอร์ -ซิลิกานาโน

คอมพอสิตผ่านราฟต์อิมัลชันพอลิเมอไรเซชัน (RAFT emulsion polymerization) ควบคู่กับเทคนิค 

Differential Microemulsion Polymerization (DMP) ซึ่ ง เป็ น เท ค นิ ค ห นึ่ ง ข อ ง อิ มั ล ชั น                   

พอลิ เมอไรเซชัน  โดยพอลิ เมอร์ที่ เลื อกมาใช้ ในการสั ง เคราะห์ วัสดุนาโนคอมพอสิตคื อ                      

พอลิ เมทิลเมทาคริเลต (poly(methyl methacrylate), PMMA) และเตรียมไฮบริดเมมเบรน    

(hybrid membrane) ยางธรรมชาติที่ผสมพอลิเมอร์-ซิลิกานาโนคอมพอสิต เพ่ือนำไปทดสอบสมบัติ

ของยางที่ เพ่ิมประสิทธิภาพด้วยนาโนคอมพอสิต เช่นสมบัติ เชิงกล เสถียรภาพความร้อน               

และความสามารถของเมมเบรนโดยกระบวนการเพอร์แวพอเรชัน  (pervaporation process)       

ของการแยกสารละลายผสมเอทานอล-น้ำ 

1.2 วัตถุประสงค์ของงำนวิจัย 

1.2.1 ศึ กษ าห าภ าวะ เห มาะสม ในการสั ง เค ราะห์ พี เอ็ ม เอ็ม เอ -ซิ ลิ ก า  (PMMA-SiO2 )                  

นาโนคอมพอสิตผ่านราฟต์อิมัลชันพอลิเมอไรเซชันและศึกษาสมบัติของวัสดุ PMMA-SiO2 

นาโนคอมพอสิต 

1.2.2 เตรียมไฮบริดเมมเบรนสำหรับเพอร์แวพอเรชันของสารละลายผสมเอทานอล-น้ำและศึกษา

สมบัติของเมมเบรน 

1.3 ประโยชน์ท่ีคำดว่ำจะได้รับ 

ได้ ม าซึ่ งภ าวะ เห มาะสม ใน ก ารสั ง เค ราะห์  PMMA-SiO2 น า โน ค อม พ อสิ ต ผ่ าน                  

ราฟต์อิมัลชันพอลิเมอไรชันแบบราฟต์อิมัลชันและไฮบริดเมมเบรนที่มีประสิทธิภาพสูงสำหรับการแยก

เอทานอลและน้ำด้วยกระบวนการเพอร์แวพอเรชัน 
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บทที ่2 

วำรสำรปริทัศน์ 

2.1 ไมโครอมิัลชันพอลเิมอไรเซชัน (Microemulsion polymerization) 

ไมโครอิมัลชันพอลิ เมอไรเซชัน เป็ น เทคนิคหนึ่ งที่ ใช้สำหรับการเตรียมพอลิ เมอร์                   

นาโนคอมพอสิตได้อย่างมีประสิทธิภาพทั้งในด้าน การสังเคราะห์อนุภาคระดับนาโน การแจกแจงของ

ขนาดและน้ำหนักโมเลกุลในช่วงแคบและ ผลิตภัณฑ์ที่มีเสถียรภาพสูง โดยแรกเริ่มเป็นการรายงาน

การวิจัยของ Stoffer และคณะ [4] ในปีช่วงปี ค.ศ.1980 พบว่าปริมาณของสารลดแรงตึงผิวและ              

มอนอเมอร์ส่งผลโดยตรงต่อกระบวนการและขนาดของอนุภาคที่เกิดขึ้นในกระบวนการนี้ โดยทั่วไป 

ไมโครอิมัลชันจะกระจายตัวอยู่ในสารละลายที่ไม่เข้ากัน สามารถสังเคราะห์อนุภาคนาโนของ                     

พอลิเมอร์ได้ในช่วงขนาด 10-100 นาโนเมตร ไมโครอิมัลชันจึงเป็นเทคนิคการเตรียมวัสดุนาโน     

คอมพอสิตที่ประสบความสำเร็จในการสังเคราะห์ได้มากมายหลายชนิดเนื่องจากเสถียรภาพของ

ผลิตภัณฑ์ สมบัติโปร่งแสง และความสามารถในการละลายเมื่ออยู่ในระบบที่มีการเติมสารลด                    

แรงตึงผิว รูปภาพที่ 2.1 แสดงภาพของหยดขนาดเล็กของน้ำในน้ำมัน (water in oil) หรือน้ำมัน              

ในน้ำ (oil in water) จะถูกล้อมรอบด้วยสารลดแรงตึงผิว แรงตึงผิวในหยดของน้ำที่ต่ำมากส่งผลให้

เกิดสารในรูปอิมัลชันขึ้นทันที แต่เทคนิคนี้ยังมีข้อด้อยอยู่ตรงที่ปริมาณของสารลดแรงตึงผิวที่จะทำให้

อิมัลชันคงรูปได้นั้นจำเป็นต้องใช้ในปริมาณมาก (ร้อยละ 10 -15 ของน้ำหนักมอนอเมอร์) [5]                    

ซึ่งวิธีแก้ไขปัญหานี้จะกล่าวถึงในส่วนถัดไป 

 

รูปภาพที่ 2.1 แผนภาพเฟสไดอะแกรมของระบบหลายองค์ประกอบ ทั้งระบบน้ำมันในน้ำ  (ซ้าย)       

และระบบน้ำในน้ำมัน (ขวา) [5] 
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กลไกของการเกิดปฏิกิริยาไมโครอิมัลชันพอลิเมอไรเซชันคล้ายกับปฏิกิริยาอิมัลชัน           

พอลิเมอไรเซชันทั่ วไป แต่มีการใช้สารลดแรงตึงผิวในปริมาณมาก กลไกลของไมโครอิมัลชัน           

พอลิเมอไรเซชันของอิมัลชันชนิดน้ำมันในน้ำ (oil-in-water emulsion) แสดงให้เห็นในรูปภาพที่ 2.2 

สามารถอธิบายได้ว่า ในขั้นแรกของปฏิกิริยา สารตัวริเริ่มที่อยู่ ในรูปแรดิคอลเคลื่อนที่ เข้าสู่          

ภายในหยดน้ำมัน (ตัวริเริ่มที่ละลายในน้ำ) หรือเป็นการสร้างสารแรดิคอลภายในหยดน้ำมัน (ตัวริเริ่ม

ที่ละลายน้ำมัน) ในขั้นที่  2 (รูปภาพที่  2.2 c และ d ) อนุภาคพอลิเมอร์ภายในหยดน้ำมัน              

จะค่อย ๆเกิดปฏิกิริยากับมอนอเมอร์ที่แพร่เข้ามาจากหยดน้ำมันรอบข้าง หรือการชนกันของหยด

น้ำมันรอบข้างก็สามารถทำให้เกิดปฏิกิริยาอิมัลชันพอลิเมอไรเซชันได้เช่นกัน และอนุภาคของ           

พอลิ เมอร์ที่ เกิดขึ้นจะมีขนาดใหญ่ขึ้นและอยู่ ในรูปของไมเซลล์  ในขั้นสุดท้ายของปฏิกิริยา                 

พอลิเมอไรเซชันอนุภาคของพอลิเมอร์จะเข้าร่วมกับไมเซลล์ของสารลดแรงตึงผิวเพ่ือให้เกิดผลิตภัณฑ์

ที่มีเสถียรภาพในรูปอิมัลชัน 

 

รูปภาพที่ 2.2  แผนภาพกลไกการเกิดปฏิกิริยาของระบบน้ำมันในน้ำ (oil-in-water) ไมโครอิมัลชัน 

(I) แรดิคอลทำปฏิกิริยากับมอนอเมอร์ในหยดน้ำมันขนาดเล็ก a) ตัวริเริ่มละลายน้ำ

b) ตัวริเริ่มละลายในน้ำมัน (II) อนุภาคก่อตัวขึ้น c) มอนอเมอร์แพร่เข้ามาจากหยด

น้ำมันอ่ืน d) การรวมตัวของหยดน้ำมัน (III) ปฏิกิริยาสิ้นสุดอนุภาคของพอลิเมอร์

และไมเซลล์ของสารลดแรงตึงผิว [6, 7] 
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 Gan และคณะ [8] ศึกษาเกี่ยวกับเทคนิคไมโครอิมัลชันพอลิเมอไรเซชันของพอลิสไตรีน โดย

การใช้โพแทสเซียมเพอร์ซัลเฟต (potassium persulfate, KPS) เป็นสารริเริ่มและ ซิทิลไตรเม-                  

ทิลแอมโมเนียมโบรไมด์ (cetyltrimethylammonium bromide, CTAB) เป็นสารลดแรงตึงผิว

พบว่าสามารถสังเคราะห์อนุภาคนาโนออกมาได้ในช่วง 20-40 นาโนเมตร และมีมวลโมเลกุลที่สูง 

 Larpent และคณ ะ [9] ทำการสั งเคราะห์ พอลิ ส ไตรีนผ่ าน เทคนิ คไมโครอิมั ลชั น                       

พอลิเมอไรเซชัน พบว่าสารลดแรงตึงผิวที่ใช้ได้อย่างมีประสิทธิภาพที่สุดคือส่วนผสมระหว่างโซเดียม                

โดเดซิลซัลเฟตและไฮดรอกซีโพรพิลเมทาคริเลต ซึ่งให้ผลิตภัณฑ์อิมัลชันที่สามารถคงรูปได้                   

มีค่าการเปลี่ยนของสไตรีนมอนอเมอร์สูงถึงร้อยละ 100 ที่อุณหภูมิห้อง และขนาดอนุภาคในช่วง    

15-25 นาโนเมตร แต่พบว่า มีการใช้สารลดแรงตึงผิวปริมาณมาก และส่วนใหญ่ ในทุกการทดลอง 

ปริมาณของสารลดแรงตึงผิวถูกใช้ในปริมาณสูงกว่ามอนอเมอร์สารตั้งต้น ดังนั้นปัญหานี้จึงได้นำมา

ศึกษาอย่างจริงจัง เนื่องจากกระบวนการอุตสาหกรรมนั้น มีความต้องการเพ่ิมปริมาณพอลิเมอร์      

ในผลิตภัณฑ์และลดปริมาณสารลดแรงตึงผิว การใช้สารลดแรงตึงผิวปริมาณสูงนำไปสู่ค่าใช้จ่าย        

ที่สูญเสียไปกับกระบวนการบำบัดเพ่ือแยกสารลดแรงตึงผิวออกจากระบบ ปัญหานี้เป็นอุปสรรคใหญ่

ของเทคนิคไมโครอิมัลชันพอลิเมอไรเซชัน ทำให้ไม่สามารถนำไปใช้ได้จริงในระดับอุตสาหกรรม     

มากไปกว่านั้น ผลข้างเคียงอีกข้อหนึ่งของสารลดแรงตึงผิวคือการส่งผลกระทบโดยตรงต่อคุณภาพ

และสมบัติของผลิตภัณฑ์พอลิเมอร์เอง ด้วยเหตุเหล่านี้งานวิจัยมากมายจึงมีเป้าหมายในการ          

ลดปริมาณการใช้สารลดแรงตึงผิวและเพ่ิมปริมาณพอลิเมอร์ในอิมัลชันเพ่ือเพ่ิมความบริสุทธิ์         

และคุณภาพของผลิตภัณฑ์ให้สามารถนำไปใช้ได้จริงในระดับอุตสาหกรรม จึงนำไปสู่เทคนิคใหม่       

ที่ถูกพัฒนาขึ้นมา นั่นคือเทคนิค “ดิฟเฟอเรนเชียลไมโครอิมัลชันพอลิเมอไรเซชัน” (differential 

Microemulsion polymerization, DMP) ซึ่ งเป็นเทคนิคที่ถูกพัฒนาขึ้นโดย G. L. Rempel     

และคณะ [10] แห่ง University of Waterloo โดยมีเป้าหมายสำคัญที่จะลดปริมาณสารลดแรงตึงผิว

ให้ได้มากที่สุดในขณะที่ยังได้ผลิตภัณฑ์ที่มีขนาดอนุภาคในระดับนาโน เทคนิค  DMP ใช้น้ำเป็น             

ตัวทำละลาย นำมาทำปฏิกิริยากับสารลดแรงตึงผิว มอนอเมอร์ที่ไม่ละลายน้ำ และสารริเริ่มที่               

ละลายน้ำได้ ที่อุณหภูมิเหมาะสม เพ่ือให้ได้ผลิตภัณฑ์ที่เป็นอิมัลชันที่คงรูปได้ หลักการคือการค่อย ๆ

หยดมอนอเมอร์อย่างต่อเนื่องลงไปทำปฏิกิริย าจนปฏิกิริยาเสร็จสมบูรณ์  เทคนิค  DMP ม ี
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ประสิทธิภาพเทียบเท่าการทำปฏิกิริยาไมโครอิมัลชันพอลิเมอไรเซชันแบบทั่วไป และใช้สารลดแรงตึง

ผิวในปริมาณท่ีน้อยมาก 

 He และคณะ [10] ทำการสังเคราะห์อนุภาคนาโนเมทิลเมทาคริเลตผ่านเทคนิค DMP โดย

การใช้แอมโมเนียมเพอร์ซัลเฟตเป็นสารริเริ่มและโซเดียมโดเดซิลซัลเฟตเป็นสารลดแรงตึงผิว ผู้วิจัย

ศึกษาผลของปริมาณสารลดแรงตึงผิวต่อขนาดอนุภาคและปริมาณพอลิเมอร์  PMMA ที่ได้มีขนาด 20               

นาโนเมตรที่ภาวะเหมาะสมใช้สารลดแรงตึงผิวเพียงเล็กน้อย (ร้อยละ 5.5 เทียบกับน้ำหนักของ                

มอนอเมอร์) จากรูปภาพที่ 2.3 แสดงให้เห็นกลไกในการเกิดปฏิกิริยา DMP ของ PMMA ในช่วง

เริ่มต้นของปฏิกิริยามีองค์ประกอบในระบบ คือ ตัวริเริ่ม สารแรดิคอล (ที่เกิดจากตัวริเริ่มมอนอเมอร์                   

และพอลิเมอร์) รวมไปถึงมอนอเมอร์ภายในไมเซลล์ที่มีอยู่ในปริมาณที่น้อยมาก สารแรดิคอลที่เกิด

จากตัวริเริ่ม จะเข้าทำปฏิกิริยากับมอนอเมอร์เพ่ือสร้างพอลิเมอร์แรดิคอล สายพอลิเมอร์เหล่านี้       

จะเกิดปฏิกิริยาต่อภายในเฟสของน้ำจนไปถึงความยาวสายโซ่วิกฤติ (critical chain length)                 

สายพอลิเมอร์จะเริ่มจับตัวเป็นอนุภาคขนาดเล็ก หรืออีกกรณีหนึ่งสายพอลิเมอร์ดังกล่าวจะเคลื่อนที่

เข้าสู่ไมเซลล์ที่มีมอนอเมอร์อยู่ทำให้เกิดปฏิกิริยาต่อไปจนอนุภาคมีขนาดใหญ่ขึ้นและเริ่มจับตัว               

เป็นก้อน และสุดท้ายปฏิกิริยาจะสิ้นสุดเมื่อสารแรดิคอลในเฟสของน้ำทำปฏิกิริยากับสายโซ่พอลิเมอร์

ที่เป็นแรดิคอล จนเหลือเพียงพอลิเมอร์ที่ไม่ไม่เกิดปฏิกิริยาอีกต่อไป (dead polymer particle) 

 

รูปภาพที่ 2.3 แผนภาพกลไกการเกิดปฏิกิริยาของดิฟเฟอเรนเชียลไมโครอิมัลชันพอลิเมอไรเซชัน  

[10] 
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 Kongsinlark และคณะ [11] สังเคราะห์อนุภาคนาโนพอลิไอโซพรีน-ซิลิกาด้วยเทคนิค DMP 

ได้ผลิตภัณฑ์เป็นอิมัลชันที่มีขนาดอนุภาคอยู่ในช่วง 20 -60 นาโนเมตร มีลักษณะโครงสร้างทาง

สัณฐานวิทยาเป็นแกนของซิลิกาและเปลือก PMMA อย่างชัดเจน ค่าการเปลี่ยนมอนอเมอร์ที่ร้อยละ 

87 ในภาวะที่ใช้สารลดแรงตึงผิวเพียงร้อยละ 3 ของมอนอเมอร์นอกจากนี้อนุภาคนาโนดังกล่าว

สามารถนำไปใช้เป็นสารตัวเติมเพ่ือเพ่ิมสมบัติเชิงกลยางธรรมชาติ 

 Norakankorn และคณะ [12] ทำการสังเคราะห์อนุภาคนาโนของ PMMA ผ่านเทคนิค DMP 

ในงานวิจัยใช้สาร 2,2’-เอโซไอโซบิวไทโรไนไตรล์เป็นสารริเริ่ม PMMA ที่ได้มีขนาดอนุภาคประมาณ 

20 นาโนเมตร และค่าน้ำหนักโมเลกุลในช่วง 106 ในปฏิกิริยานี้ใช้สารลดแรงตึงผิวเพียง 1/130 ส่วน

ของมอนอเมอร์ และคิดเป็น 1/600 เมื่อเทียบกับปริมาณน้ำที่ใช้ในปฏิกิริยา ซึ่งน้อยกว่าการทำ

ปฏิกิริยาไมโครอิมัลชันพอลิเมอไรเซชันแบบดั้งเดิมอย่างมาก รวมถึงภาวะปฏิกิริยาไม่รุนแรง 

 Yuan และคณะ [13] ทำการสังเคราะห์อนุภาคนาโนของ PMMA ผ่านเทคนิค DMP เช่นกัน 

สามารถสังเคราะห์อนุภาคนาโนได้สำเร็จด้วยปริมาณสารลดแรงตึงผิวเพียงร้อยละ 3  ของมอนอเมอร์

ในปฏิกิริยา อนุภาคมีขนาดเล็กกว่า 20 นาโนเมตรและมีร้อยละการเปลี่ยนมอนอเมอร์ที่ร้อยละ 95 

และ PMMA ทมีน้ำหนักโมเลกุลที่สูง 

 นอกจากเทคนิค DMP จะสามารถใช้สังเคราะห์อนุภาคนาโนที่มีประสิทธิภาพสูงได้แล้ว       

จุด เด่นของเทคนิ คนี้  คื อการใช้ สารลดแรงตึ งผิ ว ในปริมาณ ที่ ต่ ำกว่าวิธีดั้ ง เดิ มอย่ างมาก             

ปฏิกิริยาที่มีภาวะไม่รุนแรง และไม่ใช้สารอินทรีย์เป็นตัวทำละลาย ทำให้เทคนิค DMP เป็นเทคนิค       

ที่มีศักยภาพต่อการนำไปใช้ต่อยอดในระดับอุตสาหกรรม 

2.2 รำฟต์พอลเิมอไรเซชัน 

 การสังเคราะห์พอลิ เมอร์แบบคอนโทรล/ลีฟวิงแรดิคอล (controlled/living radical 

polymerization, CRP) เป็นวิธีการสังเคราะห์พอลิเมอร์ที่มีประสิทธิภาพ ให้โครงสร้างที่ชัดเจน 

น้ำหนักโมเลกุลสูง และช่วงการกระจายตัวของน้ำหนักโมเลกุลแคบ [14-16] เมื่อเปรียบเทียบ          

ชนิดของ CRP จากงานวิจัย พบว่าราฟต์พอลิเมอไรเซชันเป็นเทคนิคหนึ่งที่มีประสิทธิภาพสูงเนื่องจาก

ความสามารถในการประยุกต์ใช้ได้ในหลายภาวะของปฏิกิริยาและชนิดขอ งมอนอเมอร์ที่ ใช้             

ในการทำปฏิกิริยา  [3, 17-19] ส่วนสำคัญของกลไกการเกิดปฏิกิริยาราฟต์พอลิ เมอไรเซชัน                       
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คือหมู่ ฟังก์ชันไทโอเอสเตอร์ (thioester) ในสารราฟต์ (RAFT agent) มีหน้าที่ควบคุมการเกิด           

สายพอลิเมอร์ ในโครงสร้างของสารราฟต์ประกอบด้วย หมู่ C-S ที่สร้างพันธะกันอย่างอ่อน หมู่ C=S 

ที่มีความว่องไวต่อการเกิดปฏิกิริยา หมู่ฟังก์ชันที่มีความสามารถในการแยกออกจากสารราฟต์         

ในรูปสารแรดิคอลและกลับมารวมใหม่ได้ (free radical leaving group) และ หมู่ Z ที่ใช้สำหรับ

ควบคุมความว่องไวในการเกิดปฏิกิริยาของตำแหน่ง C=S ในสารราฟต์ [20, 21]  

กลไกการเกิดปฏิกิริยาของพอลิเมอไรเซชันแบบราฟต์แสดงให้ให้เห็นดังรูปที่ 2.4 โครงสร้าง

โดยทั่วไปของสารควบคุมสายโซ่ (chain transfer agent) หรือ สารราฟต์ มีโครงสร้างที่เป็นลักษณะ 

RSC(=S)Z  ในขั้นเริ่มต้นตัวริเริ่ม (initiator) ทำปฏิกิริยากับมอนอเมอร์เพ่ือให้ได้สายพอลิ เมอร์         

ที่เป็นแรดิคอล (II) เพ่ือทำปฏิกิริยากับสารราฟต์เกิดเป็นสารมัธยันตร์ (intermediate) ไทโอคาบอนิล 

ที่จะแยกตัวเป็นสองส่วนคือสารไทโอคาบอนิลและหมู่ R ที่อยู่ในรูปแรดิคอล (III) ซึ่งสามารถย้อนกลับ

ไปทำปฏิกิริยากับมอนอเมอร์ได้อีกครั้ง (IV) ปฏิกิริยาจะเกิดสลับกันไปมาระหว่างพอลิเมอร์ทั้ง 2 สาย 

ในที่สุด สมดุลของปฏิกิริยาจะทำให้พอลิเมอร์ที่อยู่บนสองฝั่งของโครงสร้างสารราฟต์มีความยาว

สม่ำเสมอกัน [22] หลังจากท่ีปฏิกิริยาสิ้นสุดลงนั้น โครงสร้างหลักของสารราฟต์ยังติดอยู่กับโครงสร้าง

ของสายพอลิเมอร์ 

 

รูปภาพที่ 2.4 กลไกการเกิดปฏิกิริยาราฟต์พอลิเมอไรเซชัน [23] 
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ช่วงแรกของการพัฒนาปฏิกิริยาราฟต์พอลิเมอไรเซชัน ปฏิกิริยาจะประกอบไปด้วย น้ำ      

มอนอเมอร์ที่สามารถละลายน้ำได้ ตัวริเริ่ม และสารลดแรงตึงผิวเช่น โซเดียมโดเดซิลซัลเฟต (SDS) 

ผลลัพธ์แสดงให้ เห็นข้อบกพร่องของปฏิกิ ริยา เช่น  อัตราการเกิดปฏิกิ ริยาที่ ช้ า ควบคุม             

น้ำหนักโมเลกุลไม่ได้ และผลิตภัณฑ์ที่ไม่เสถียรในรูปอิมัลชัน เป็นต้น เนื่องมาจากอันตรกิริยาระหว่าง

สารราฟต์และสารลดแรงตึงผิว [24] และผลเสียที่มีต่อสิ่งแวดล้อมของสารลดแรงตึงผิวคงค้างใน

ผลิตภัณฑ์ ดังนั้นจึงเป็นที่มาของงานวิจัยที่มุ่งเน้นการการสังเคราะห์พอลิเมอร์ผ่านปฏิกิริยาราฟต์           

พอลิเมอไรเซชันโดยปราศจากสารลดแรงตึงผิว งานวิจัยของ Ferguson และคณะ [25] สังเคราะห์ 

(AA)x-(BA)y-RAFT ผ่านวิธีราฟต์อิมัลชันพอลิเมอไรเซชัน โดยเตรียมสารมาโคร -ราฟต์ที่มีโครงสร้าง

แอมฟิฟิลิก (amphiphilic macro-RAFT) จากสารราฟต์และกรดอะคริลิก (พอลิเมอร์ที่มีสมบัติ                

ชอบน้ำ) จากนั้นจึงนำไปทำปฏิกิริยาต่อกับมอนอเมอร์บิวทิลอะคริเลต พบว่าผลิตภัณฑ์เป็นอิมัลชัน                

ที่มีเสถียรภาพและการกระจายตัวที่ดี ขนาดอนุภาค 60.3 นาโนเมตร ลักษณะทางสัณฐานวิทยาแสดง

ให้เห็นโครงสร้างแกนและเปลือก (core-shell structure) มีค่าร้อยละ 13 ของของแข็งในอิมัลชัน

และค่าการกระจายตัวของน้ำหนักโมเลกุลที่เป็นช่วงแคบ 

 Salami-Kalajahi และคณะ [1] สังเคราะห์อนุภาคนาโนคอมพอสิตของ PMMA-SiO2 ผ่าน

ปฏิกิริยาราฟต์พอลิเมอไรเซชันโดยไม่ผ่านการเตรียมสารมาโคร-ราฟต์และสังเคราะห์นาโนคอมพอสิต

ในขั้นตอนเดียว ได้ผลิตภัณฑ์ที่มีลักษณะทางสัณฐานวิทยาเป็นแกนและเปลือกที่มีขนาดอนุภาคอยู่

ในช่วง 100 นาโนเมตร 

 Rieger และคณะ [26] ใช้สารมาโคร-ราฟต์ในการสังเคราะห์สารโคพอลิเมอร์ของ n-butyl 

acrylate และ MMA ผ่านเทคนิคราฟต์อิมัลชันพอลิ เมอไรเซชัน และยังศึกษาการก่อตัวของ                      

โคพอลิ เมอร์ พบว่าร้อยละโมลของการเกิด  PMMA ในโคพอลิ เมอร์มีค่าสูงสุดที่ ร้อยละ 75               

ซึ่งเป็นผลมาจากการรวมตัวเป็นก้อนของโคพอลิเมอร์ไมเซลล์ อนุภาคท่ีสังเคราะห์ยังสามารถคงรูปได้

ในทุกการทดลอง 

 Mitsukami และคณ ะ [27] สั งเคราะห์ โซเดียมพอลิสไตรีนซัล โฟ เนต  (polystyrene 

sulfonate, NaSS) โดยการใช้สารราฟต์ชนิด dithioester-capped sodium styrene sulfonate 

ทำปฏิกิริยาที่ตัวทำละลายเป็นน้ำ ผลิตภัณฑ์ที่ได้เป็นโครงสร้างไมเซลล์ขนาดของอนุภาคอยู่ในช่วง 

18-38 นาโนเมตร 
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 Ji และคณะ [24] ศึกษาการสังเคราะห์แบบปราศจากสารลดแรงตึงผิวของโคพอลิเมอร์        

ที่สามารถคงรูปอยู่ได้ในน้ำ ซึ่งมีลักษณะโครงสร้างของโคพอลิเมอร์แบบแกนและเปลือก โดยใช้แกน   

ที่มีสมบัติไม่ชอบน้ำและเปลือกที่มีสมบัติชอบน้ำ เตรียมผ่านกระบวนการราฟต์พอลิเมอไรเซชันของ    

สไตรีนมอนอเมอร์ และใช้สารที่สามารถละลายน้ำได้ของพอลิอะคริลาไมด์ (polyacrylamide)     

เป็นโครงสร้างพ้ืนฐานในสารมาโคร-ราฟต์ ซึ่งไม่จำเป็นต้องใช้สารลดแรงตึงผิวในขั้นตอนการทำ

ปฏิกิริยา ผลที่ได้คือพอลิเมอร์ระดับนาโนเมตร ที่มีช่วงการแจกแจงขนาดอนุภาคในช่วงแคบ              

และมีลักษณะโครงสร้างเป็นโคพอลิเมอร์ไมเซลล์ ที่ไม่ต้องทำปฏิกิริยาในสารละลายอินทรีย์หรือ

สารละลายอื่นร่วม 

 Yeole และคณะ [28] ทำการสังเคราะห์อนุภาคนาโนที่มีโครงสร้างแกนและเปลือกของพอ

ลิส ไตรีน  ผ่ านปฏิ กิ ริยาราฟต์พอลิ เมอไรเซชันที่ ป ราศจากสารลดแรงตึ งผิ ว  และใช้สาร             

โซเดียมสไตรีนซัลโฟเนตทำปฏิกิริยากับสารราฟต์ในกลุ่มไดไทโอเอสเตอร์เพ่ือให้ได้สารมาโคร-ราฟต์    

ที่มีสมบัติละลายน้ำได้และทดแทนการใช้สารลดแรงตึงผิวในกระบวนการ ทำให้ได้ผลิตภัณฑ์            

ที่มีลักษณะเป็นอิมัลชันที่มีเสถียรภาพและลักษะสัณฐานเป็นแกนและเปลือกอย่างชัดเจน 

 Engstrom [29] และคณะ สั งเคราะห์อนุภาคนาโนใน อิมัลชันผ่ านปฏิ กิ ริยาราฟต์                    

พอลิเมอไรเซชัน ที่ปราศจากสารลดแรงตึงผิว และใช้สารมาโคร -ราฟต์ที่สามารถละลายน้ำได้                      

และทำปฏิกิริยาโคพอลิเมอไรเซชันกับมอนอเมอร์เมทิลเมทาคริเลต (MMA) และบิวทิลเมทาคริเลต 

(nBMA) โคพอลิเมอร์อิมัลชันที่สังเคราะห์ สามารถดูดซับบนพ้ืนผิวของเส้นใยเซลลูโลส (CNF) พบว่า 

อนุภาคนาโนส่งผลโดยตรงต่อสมบัติเชิงกลของเส้นใยเซลลูโลส มีประสิทธิภาพพอที่จะนำไปใช้        

ในการสร้างวัสดุคอมพอสิตชีวภาพในอนาคต 

 Tumnanthong และคณะ [30, 31] สังเคราะห์อนุภาคนาโนพอลิสไตรีน-ซิลิกาผ่านปฏิกิริยา

ราฟต์พอลิเมอไรเซชัน สารโซเดียมสไตรีนซัลโฟเนตทำปฏิกิริยากับสารราฟต์ (กลุ่มไดไทโอเอสเตอร์) 

เพ่ื อให้ ได้ สารมาโคร -ราฟต์  ผลที่ ได้ คื ออนุภาคนาโนที่ มี ขนาดอนุภ าคเฉลี่ ยอยู่ ที่  23 -56                             

นาโนเมตร ลักษณะทางสัณฐานวิทยามีโครงสร้างแบบแกนและเปลือก ค่าการแจกแจงขนาดอนุภาค  

มีช่วงแคบ นอกจากนั้นสามารถนำไปประยุกต์ใช้เป็นสารตัวเติมในน้ำยางธรรมชาติ ผลที่ได้คือ       

ยางธรรมชาติที่ผสมอนุภาคนาโน ได้ NR/PS-SiO2 ที่มีสมบัติเชิงกลและเสถียรภาพความร้อนที่ดีขึ้น 

ซ่ึงให้ผลลัพธ์ที่ดีเช่นกันในการสังเคราะห์อนุภาคนาโนพอลิไอโซพรีน-ซิลิกา โดยอนุภาคที่สังเคราะห์ได้
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มีโครงสร้างสัณฐานเป็นแบบแกนและเปลือก ขนาด 38 นาโนเมตรและช่วงการแจกแจงของ        

ขนาดอนุภาคที่แคบ และมีความสามารถในการเสริมประสิทธิภาพในวัสดุจากยางธรรมชาติ     

(NR/PIP-SiO2)  

 สารมาโคร-ราฟต์ซึ่งเป็นการทำปฏิกิริยากันระหว่างสารราฟต์และพอลิเมอร์ที่มีสมบัติ    

ละลายน้ำ มีศักยภาพมากพอจะนำไปใช้ ในการทำปฏิกิริยาพอลิ เมอไรเซชันของอิมัลชัน                    

ที่ปราศจากสารลดแรงตึงผิวหรือสารลดแรงตึงผิว ซึ่งเป็นผลดีต่อภาวะในการเตรียม และไม่ก่อให้เกิด

สารพิษต่อสิ่งแวดล้อม ดังนั้นเพ่ือสังเคราะห์วัสดุนาโนคอมพอสิต เทคนิคดังกล่าวจึงถูกนำมาศึกษา

และประยุกต์ใช้ในงานวิจัยนี้ 

2.3 กำรดัดแปรพื้นผิวของซิลกิำ (Silica surface modification) 

 หนึ่งในอนุภาคนาโนที่นิยมใช้เป็นสารตัวเติมในการเตรียมวัสดุนาโนคอมพอสิตคือ ซิลิกา      

ที่สามารถนำไปประยุกต์ใช้ได้หลากหลายเช่น ตัวดูดซับ ตัวเร่งปฏิกิริยา ตัวรองรับ เป็นต้น ในอีกหลาย

งานวิจัย ซิลิกาถูกนำมาใช้เป็นสารตัวเติมเสริมประสิทธิภาพในยางและพอลิเมอร์ สำหรับพัฒนาสมบัติ

เชิงกลและสมบัติ เชิงความร้อน [32] แต่เนื่องจากปริมาณหมู่ ไฮดรอกซิล (-OH) ที่มีอยู่มาก              

บนพ้ืนผิว ความมีขั้วและพลังงานพ้ืนผิวจึงสูง ส่งผลให้อนุภาคนาโนซิลิกามักจะจับตัวกันเอง           

จนเป็นก้อน ไม่สามารถคงรูปอยู่ในเมทริกซ์ของพอลิเมอร์ได้ซึ่งแสดงให้เห็นในรูปภาพที่ 2.5  ดังนั้น

พ้ืนผิวของนาโนซิลิกาจำเป็นต้องถูกดัดแปร เพ่ือเพ่ิมความเข้ากันได้ระหว่างเฟสของซิลิกา             

และพอลิเมอร์แมทริกซ์ 

การดัดแปรพ้ืนผิวของซิลิกาสามารถทำได้ทั้งในเชิงกายภาพและเชิงเคมี ซึ่งการดัดแปรเชิง

กายภาพมักจะใช้หลักการของไฟฟ้าสถิตย์ และแรงยึดเหนี่ยวทางเคมี (แรงแวนเดอร์ วาลส์)            

ในการดัดแปรพ้ืนผิวของนาโนซิลิกา ในกระบวนการจะใช้สารลดแรงตึงผิว หรือสารที่มีโครงสร้าง

โมเลกุลขนาดใหญ่ ดูดซับลงบนพ้ืนผิวของซิลิกาในส่วนที่มีขั้ว ด้วยแรงทางไฟฟ้าสถิต ส่งผลให้         

ลดการเกิดแอกโกลเมอเรตของนาโนซิลิกาลงได้ และสามารถเข้ากันได้ดีขึ้นกับพอลิเมอร์แมทริกซ์ 

[33] ตัวอย่างจากงานวิจัยที่ Ahn และคณะ [34] ดัดแปรพ้ืนผิวซิลิกาด้วยการดูดซับกรดสเตียริก                

เพ่ือลดการจับตัวเป็นก้อนของนาโนซิลิกาและเพ่ิมเสถียรภาพระหว่างเฟสของซิลิกาและพอลิเมอร์

แมทริกซ์  Ma และคณะ[35] ดัดแปรพ้ืนผิวเชิงกายภาพด้วยสารลดแรงตึงผิว CTAB แสดงให้เห็นการ

กระจายตัว และเสถียรภาพที่ดีขึ้นของนาโนซิลิกาในอิมัลชันของพอลิเมอร์ แม้การดัดแปรข้างต้นจะ
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แสดงให้เห็นประสิทธิภาพที่ดีของการดัดแปรเชิงกายภาพ แต่เมื่อเปรียบเทียบอันตรกิริยาระหว่าง

โมเลกุลพบว่าการดัดแปรเชิงเคมีเป็นเทคนิคท่ีเหมาะสมมากกว่า 

 

รูปภาพที่ 2.5 แผนภาพแสดงการเกิดแอกโกลเมอเรตของอนุภาคในพอลิเมอร์เมทริกซ์ [36] 

  

 ดังนั้นการดัดแปรพ้ืนผิวเชิงเคมีของนาโนซิลิกามีความจำเป็นเพ่ือเพ่ิมประสิทธิภาพในการ

กระจายตั วของน าโนซิ ลิ ก าและความ เข้ ากั น ได้ ของสารตั ว เติ ม ในพอลิ เมอร์แมทริกซ์                         

การดัดแปรเชิงเคมีสามารถทำได้ทั้ งการทำปฏิกิริยากับสารดัดแปร หรื อการทำปฏิกิริยา                 

พอลิเมอไรเซชันลงบนพื้นผิวของนาโนซิลิกา สารควบคู่ไซเลน (silane coupling agents) มักถูกใช้ใน

การดัดแปรพ้ืนผิวของซิลิกาเนื่องจากเป็นสารที่มีโครงสร้าง 2 หมู่ฟังก์ชัน หมู่หนึ่งจะสามารถ      

ไฮโดรไลซ์และทำปฏิกิริยากับหมู่ไซลานอลบนพ้ืนผิวของซิลิกาได้เป็นโครงสร้างร่างแหไซลอกเซน     

(Si-O-Si) อีกหมู่ ฟังก์ชันจะเป็นโครงสร้างของสารอินทรีย์ที่มีความว่องไวต่อการเกิดปฏิกิริยา            

ซึ่งแตกต่างกันไปตามความเหมาะสมของปฏิกิริยานั้นๆ รูปทั่วไปของสารควบคู่ไซเลนคือ RSiX3          

เครื่องหมาย X แสดงถึงหมู่ไฮโดรไลซ์ โดยทั่วไปคือหมู่เอทอกซี่ หมู่เมทอกซี่ และสารกลุ่มคลอโร 

เครื่องหมาย R คือโครงสร้างสารอินทรีย์มีความหลากหลาย แตกต่างกันออกไปตามความจำเพาะ    

ของพอลิเมอร ์
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 ตารางท่ี 2.1 สารควบคู่ไซเลนทั่วไปที่ใช้ในการดัดแปรพ้ืนผิวของซิลิกา [37] 

 

สารควบคู่ไซเลนถูกนำมาใช้เพ่ือเพ่ิมสมบัติไม่ชอบน้ำของพ้ืนผิวนาโนซิลิกา จากงานวิจัยของ 

Sun และคณะ [38] อธิบายกลไกการเกิดปฏิกิริยาของการดัดแปรพ้ืนผิวไว้ 3 แบบดังแสดงใน    

รูปภาพที่ 2.6 แบบที่ 1 แสดงให้เห็นกลไกที่สารควบคู่ไซเลนเข้าทำปฏิกิริยากับหมู่ไฮดรอกซิล        

บนพ้ืนผิวของนาโนซิลิกาหลังจากนั้นสารควบคู่ไซเลนโมเลกุลอ่ืนจึงเข้ามารวมกับสารควบคู่ไซเลน

โมเลกุลแรกที่กราฟต์ลงบนพ้ืนผิวซิลิกา แบบที่  2 เป็นกลไกของการเกิดพันธะไซลอกเซนบนพ้ืนผิว

สามพันธะต่อสารควบคู่ไซเลนเพียงโมเลกุลเดียว ซึ่งเป็นโครงสร้างที่ไม่สามารถเกิดขึ้นได้จริง และ 

แบบที่ 3 เป็นลักษณะที่มีโอกาสเกิดขึ้นได้จริง เป็นกลไกการกราฟต์สารควบคู่ไซเลนลงบนพ้ืนผิว             

นาโนซิลิกาพร้อมกับสารควบคู่ไซเลนเกิดการรวมกับโมเลกุลข้างเคียงเกิดเป็นโครงสร้างของ           

พอลิไซลอกเซน นอกจากนี้ยังมีงานวิจัยอ่ืนศึกษาการกราฟต์สารควบคู่ไซเลนลงบนพ้ืนผิวของซิลิกา 

งานวิจัยของ Lin และคณะ [39] กราฟต์ 3-ไกลซิดอกซีโพรพิลไตรเมทอกซีไซเลนลงบนพ้ืนผิวของ     

ซิลิกาได้สำเร็จ Haldorai และคณะ [40]  สามารถกราฟต์สารควบคู่ไซเลนชนิด MPTMS ลงบนพ้ืนผิว

ของซิลิกาได้สำเร็จซึ่งทำให้พ้ืนผิวของซิลิกาดัดแปรมีความว่องไวต่อการเกิดปฏิกิริยากับมอนอเมอร์

ของ สไตรีน ส่งผลให้ลดการจับตัวเป็นก้อนของนาโนซิลิกาและเพ่ิมความเป็นเนื้อเดียวกันในอิมัลชัน 
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รูปภาพที่ 2.6 แบบจำลองกลไกสารควบคู่ไซเลนทำปฏิกิริยากับหมู่ไฮดรอกซิลบนพ้ืนผิวซิลิกา [38] 

2.4 พอลเิมอร์-ซิลกิำนำโนคอมพอสิต (polymer-silica nanocomposites) 

 วัสดุนาโนคอมพอสิตคือสารที่มีส่วนประกอบของอนุภาคนาโนของสารอนินทรีย์               

และพอลิเมอร์ของสารอินทรีย์ เมื่อนำจุดเด่นของทั้งสองวัสดุมารวมกันทำให้มีศักยภาพในการ

ประยุกต์ใช้ได้มากมายทั้งในด้านพัฒนาสมบัติเชิงกล สมบัติเชิงทัศนศาสตร์ และเทคโนโลยีการแยก   

ในเชิงวิศวกรรม [1, 22] นาโนคอมพอสิตมักถูกนำมาใช้ในลักษณะเป็นสารตัวเติมเพ่ือเพ่ิมสมบัติด้าน

ใดด้านหนึ่งในวัสดุ แม้มีการเติมอนุภาคนาโนคอมพอสิตลงไปเพียงเล็กน้อยแต่สามารถเพ่ิมพ้ืนที่สัมผัส

บริเวณพ้ืนผิวได้อย่างชัดเจนเมื่อเทียบกับวัสดุทั่วไป นำไปสู่สมบัติ ที่ต่างจากวัสดุทั่ วไปที่ไม่ได้ใช้            

สารตัวเติม  [41] ซิลิกาเป็นสารอนินทรีย์ที่ ใช้ เป็นตัวเติมที่นิยมใช้ เป็นอย่างมาก เนื่องจากมี

ความสามารถในการเสริมแรง และเพ่ิมสมบัติเชิงกลของพอลิเมอร์ จึงเป็นเหตุผลที่ซิลิกาได้รับความ

สนใจและถูกนำมาประยุกต์ใช้ในงานวิจัยอย่างกว้างขวางในช่วงหลายปีที่ผ่านมา 

เทคนิคดั้งเดิมของการเตรียมพอลิเมอร์-ซิลิกานาโนคอมพอสิตทำได้โดยการผสมซิลิกาลงไป

ในพอลิเมอร์ที่อยู่ในรูปสารละลาย แต่อุปสรรคของวิธีนี้คือการทำให้ซิลิกากระจายตัวได้ดีในพอลิเมอร์ 

เนื่องจากซิลิกานั้นมักจะรวมตัวเป็นก้อน ซึ่งการแก้ปัญหานี้คือการผสมซิลิกาลงไปในพอลิเมอร์         

ที่มีโครงสร้างไม่หนาแน่นเพ่ือให้ซิลิกากระจายตัวได้ดีขึ้น แต่ก็แลกมาด้วยการสูญเสียสมบัติเชิงกล   

ของพอลิเมอร์เอง และเป็นผลให้วัสดุที่ได้มีสมบัติที่แย่ลง 
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 Pérez และคณะ [42] ทำการศึกษาการเตรียมสไตรีน บิวทาไดอีน-ซิลิกา (SBR-silica) และ 

ไนไตรล์ บิวทาไดอีน -ซิลิกา (NBR-silica) นาโนคอมพอสิตด้วยวิธีผสมโดยตรง (melt mixing)                

ผลแสดงให้เห็นถึงการเพิ่มขึ้นของอุณหภูมิเปลี่ยนสถานะคล้ายแก้ว (glass transition temperature, 

Tg) และความสามารถในการทนความร้อน ในขณะที่ค่ามอดุลัสและความทนต่อแรงดึงมีค่าที่สูงขึ้น

เล็กน้อยเนื่องจากการกระจายตัวได้ดีของซิลิกาในพอลิเมอร์ของยาง นอกจากนั้นยังมีงานวิจัยอ่ืน ๆ    

ที่ศึกษาการเติมนาโนซิลิกาลงในพอลิเมอร์ชนิดต่าง ๆเช่น พอลิสไตรีน  (PS)  [43] พอลิเอทิลีน (PE) 

[44] และพอลิพอพิลีน (PP) [45]  

 อีกเทคนิคหนึ่งในการผสมซิลิกาในพอลิเมอร์  คือ การผสมในรูปสารละลาย (solution 

blending) Yang และคณะ [46] เตรียม PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตและได้ศึกษาการผสมด้วย

เทคนิคนี้ โดยใช้ toluene เป็นตัวทำละลายในปฏิกิริยา นาโนคอมพอสิตที่ได้มีการผสมที่ดีใน       

ระดับโมเลกุลและเป็นที่นิยมใช้ เพราะสามารถแก้ปัญหาการรวมตัวเป็นก้อนและการกระจายตัวของ 

ซิลิกาได้ แต่ เทคนิคนี้ก็แลกมาด้วยการใช้ตัวทำละลายในปริมาณที่มาก ซึ่ งนำไปสู่ค่าใช้จ่าย              

ในการจัดซื้อและบำบัดตัวทำละลายเหล่านี้ 

 ก า รสั ง เค ร าะห์ พ อ ลิ เม อ ร์ -ซิ ลิ ก าน า โน ค อ ม พ อ สิ ต ผ่ า น เท ค นิ ค ผ ส ม โด ย ต ร ง                            

เป็นการดูดซับเชิงกายภาพเท่านั้น และเกิดอันตรกิริยาที่มีแรงยึดเหนี่ยวแบบอ่อน ๆ ไม่ทนทาน       

ต่อสารเคมีและอุณหภูมิส่งผลให้เสื่อมได้ง่าย ดังนั้นจึงมีการนำวิธีทางเคมีมาใช้เพ่ือสังเคราะห์         

พอลิ เมอร์-ซิลิกานาโนคอมพอสิตที่มี โครงสร้างของหมู่ ฟั งก์ชันต่าง ๆ เทคนิคที่ เป็นที่นิยม                

คือการกราฟต์พอลิเมอร์ลงบนซิลิกาเพ่ือให้มีสมบัติชอบน้ำที่เปลี่ยนไป และเพ่ิมพ้ืนผิวสัมผัสให้มากข้ึน 

เป็นผลให้ซิลิกาที่ทำหน้าที่เป็นสารตัวเติมสามารถกระจายตัวในพอลิเมอร์แมทริกซ์ได้ดีขึ้น กล่าวได้ว่า

การกราฟต์พอลิเมอร์ลงบนพ้ืนผิวของซิลิกาเป็นเทคนิคที่เหมาะสมในการเตรียมพอลิเมอร์-ซิลิกา     

นาโนคอมพอสิตด้วยความสามารถของพอลิเมอร์ที่กราฟต์ลงบนผิวของซิลิกาเป็นตัวเชื่อม                

ที่ เพ่ิมความสามารถให้ซิลิกาสามารถเข้ากันเป็นเนื้อเดียวกับเฟสของพอลิ เมอร์ เทคนิคนี้                  

จึงขยายขีดจำกัดของการเตรียมใช้วัสดุนาโนคอมพอสิตออกไปได้อย่างกว้างขวางทั้ งในด้าน       

เทคนิคควบคุม และการนำไปประยุกต์ใช้งาน 

 Lee และคณะ [47] เตรียมพอลิสไตรีน-ซิลิกานาโนคอมพอสิตได้สำเร็จด้วยเทคนิคอิมัลชัน

พอลิเมอไรเซชันแบบปราศจากสารลดแรงตึงผิว ได้อนุภาคขนาด 25 นาโนเมตรที่มีโครงสร้างซิลิกา
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เป็นแกนและเปลือกชั้นเดียวของพอลิสไตรีน นาโนคอมพอสิตที่ได้ยังแสดงให้เห็นค่าเสถียรภาพ     

ทางความร้อนที่สูงขึ้น ซึ่งเป็นผลมาจากอันตรกิริยาระหว่างซิลิกาและพอลิสไตรีน เช่นเดียวกับ   

งานวิจัยของ Yang และคณะ [48] สังเคราะห์ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตด้วยเทคนิคอิมัลชัน     

พอลิเมอไรเซชันได้ประสิทธิภาพการกราฟต์ที่ร้อยละ 37 ซึ่งสามารถลดพลังงานพ้ืนผิวของซิลิกา      

ทำให้การจับตัวเป็นก้อนลดลงและกระจายตัวได้ดีขึ้น งานวิจัย Kongsinlark และคณะ [11] 

สังเคราะห์พอลิไอโซพรีน-ซิลิกานาโนคอมพอสิต (PIP-SiO2) ด้วยเทคนิค DMP  ให้ผลของการจับตัว

เป็นก้อนของซิลิกาที่ลดลงเช่นกัน และแสดงให้เห็นว่า PIP-SiO2 นาโนคอมพอสิตที่สังเคราะห์ได้ เป็น

สารตัวเติมที่ดีในวัสดุจากน้ำยางธรรมชาติ (NR/PIP-SiO2) 

 Li และคณะ [49] ศึกษาการสังเคราะห์นาโนคอมพอสิตของ 6-อะซิโดเฮกซิลเมทาคริเลต-

ราฟต์-ซิลิกา ด้วยเทคนิคราฟต์พอลิเมอไรเซชันได้สำเร็จ เป็นอีกวิธีหนึ่งที่สามารถดัดแปรพ้ืนผิวของ    

ซิลิกาด้วยพอลิเมอร์หลากหลายชนิด ซึ่งมีหลักการคล้ายกับในงานวิจัยของ Liu และคณะ [50] 

สังเคราะห์สารมาโคร -ราฟต์จากการทำปฏิกิ ริยาของ 2 -บิวทิ ริคแอซิดไดไทโอเบนโซเอต                    

มีหน้าที่เป็นสารราฟต์ ทำปฏิกิริยากับซิลิกา พบว่าสารมาโคร-ราฟต์ที่สังเคราะห์ได้ ทำปฏิกิริยากับ  

สไตรีนมอนอเมอร์ ได้พอลิสไตรีน -ซิลิกา (PS-SiO2) ได้โครงสร้างที่มีลักษณะแกนและเปลือก            

ที่มีค่าการกระจายตัวของน้ำหนักโมเลกุลในช่วงแคบ และควบคุมรูปร่างของโมเลกุลได้ดี 

Salami-Kalajahi และคณะ [1] สังเคราะห์ อนุภาคนาโนคอมพอสิตของ  PMMA-SiO2 ผ่าน

ปฏิกิริยาราฟต์พอลิเมอไรเซชันโดยไม่ผ่านการเตรียมสารมาโคร-ราฟต์และสังเคราะห์นาโนคอมพอสิต 

ที่มีสมบัติเชิงกลและเสถียรภาพความร้อนที่ดีขึ้น ที่ร้อยละ 7 โดยน้ำหนักของการเติมนาโนซิลิกาลงใน

อิมัลชันของนาโนคอมพอสิต 

งานวิจัยที่เกี่ยวกับการสังเคราะห์นาโนคอมพอสิตข้างต้นแสดงให้เห็นถึงความสามารถของ 

เทคนิคราฟต์พอลิเมอไรเซชันสามารถนำมาประยุกต์ใช้กับการสังเคราะห์อนุภาคพอลิ เมอร์-ซิลิกา    

นาโนคอมพอสิตอย่างมีประสิทธิภาพ ทั้งในด้านรูปร่าง ขนาด เสถียรภาพของผลิตภัณฑ์และศักยภาพ

ในการนำมาประยุกต์ใช้ 
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2.5 สมบัติเชิงกลของพอลิเมอร์นำโนคอมพอสิต 

 จุดประสงค์สำคัญในการใส่สารตัวเติมลงไปเมทริกซ์ของพอลิเมอร์ คือ ความต้องการพัฒนา

สมบัติต่าง ๆของพอลิเมอร์ชนิดนั้น หนึ่งในสมบัติเหล่านั้นคือสมบัติเชิงกล การวิเคราะห์สมบัติเชิงกล

สามารถทำได้โดยการวิเคราะห์สมบัติความเค้น -ความเครียด ด้วยเหตุนี้การทดสอบแรงดึง               

จึงเป็นเทคนิคที่นิยมใช้ในการวิเคราะห์สมบัติเชิงกลของวัสดุนาโนคอมพอสิต ซึ่งมีตัวแปรสำคัญ         

ที่ใช้ในการประเมินสมบัติของวัสดุคือ ค่าความทนแรงดึง ค่ามอดุลัส และค่าความยืดที่จุดขาด         

ซึ่งใช้วิเคราะห์ตัวอย่างที่มีปริมาณสารตัวเติมที่มีสัดส่วนต่างกัน 

 Bikiaris และคณะ [51] ศึกษาสมบัติของไอโซแทกทิกพอลิโพรพิลีน-ซิลิกานาโนคอมพอสิต 

นาโนซิลิกาที่ใช้ในการเตรียมไม่ได้ผ่านการดัดแปรพ้ืนผิว พบว่าวัสดุนาโนคอมพอสิตมีความสามารถ   

ในการทนต่อแรงดึงและแรงกระแทกมากขึ้น เป็นผลมาจากปริมาณซิลิกาที่ เติมลงไปในวัสดุ            

นาโนคอมพอสิตและปริมาณที่ให้ผลดีที่สุดอยู่ที่การเติมซิลิกาในปริมาณร้อยละ 2.5 โดยน้ำหนัก      

จากการวิเคราะห์ลักษณะทางสัณฐานวิทยาพบการรวมตัวเป็นก้อนของนาโนซิลิกาซึ่งส่งผลให้           

มีค่าสมบัติเชิงกลที่ลดลงในภาวะที่มีการเติมนาโนซิลิกาในปริมาณมาก 

 Hong และคณะ [52] สังเคราะห์ PMMA-SiO2นาโนคอมพอสิตโดยใช้เทคนิคพอลิเมอไรเซ

ชันแบบดั้งเดิม และทำการดัดแปรพ้ืนผิวของซิลิกาด้วยสารควบคู่ไซเลน  methacryloxypropyl 

trimethoxy silane (KH570) พบว่าหลังจากฟิล์มของ PMMA ที่ถูกเติมด้วยซิลิกามีสมบัติชอบน้ำ     

ที่ เปลี่ยนไปโดยมีค่าความชอบน้ำลดลง ค่าสมบัติทั้งในด้าน เสถีย รภาพความร้อน ความแข็ง                    

ความทนต่อแรงดึง และความทนต่อแรงกระแทกที่เพ่ิมขึ้นอย่างชัดเจนเช่นเดียวกับ       

Zhu และคณะ [53] สังเคราะห์ PMMA-SiO2นาโนคอมพอสิตเช่นกัน โดยใช้สารควบคู่ไซเลน

ชนิด MPS กราฟต์ลงบนพ้ืนผิวของนาโนซิลิกาก่อนจะทำการไปกราฟต์ PMMA ลงบนพ้ืนผิวอีกครั้ง

เพ่ือให้ได้ผลิตภัณฑ์นาโนคอมพอสิตที่มีลักษณะสัณฐานแบบแกนและเปลือก หลังจากนั้นนำวัสดุ      

นาโนคอมพอสิตดังกล่าวมาผสมกับพอลิไวนิลคลอไรด์ด้วยการบดผสมแล้วนำไปขึ้นรูปเป็นวัสดุ       

ผลที่ ได้คือ การเพ่ิมค่าสมบัติ เชิ งกลของพอลิ ไวนิลคลอไรด์อย่างมีนั ยสำคัญแม้มีการเติม                            

นาโนคอมพอสิต PMMA-SiO2 เข้าไปในวัสดุเพียงร้อยละ 5 โดยน้ำหนัก 
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 Buhin และคณะ [54] ศึกษาสารตัวเติมแบบผสมของ PMMA และ poly(butyl acrylate) 

(PBA) เพ่ือเตรียมโคพอลิเมอร์-ซิลิกานาโนคอมพอสิตสำหรับการพัฒนาสมบัติเชิงกลของฟิล์ม         

พอลิอะคริ เลต  (PA) ผลที่ ได้คือการเติมนาโนซิลิกาในระบบอิมัลชันที่ ร้อยละ 10 โดยมวล               

และมีการใช้มอนอเมอร์ของ PMMA ต่อ PBA ในการสังเคราะห์โคพอลิเมอร์ที่สัดส่วน 50 :50     

สามารถเพ่ิมค่าสมบัติความแข็ง แต่ทำให้ค่าความยืดที่จุดขาดต่ำลง เมื่อเทียบกับฟิล์ม PA แบบดั้งเดิม 

 ยางสังเคราะห์เช่น ยางสไตรีน-บิวทาไดอีน (SBR)  เป็นวัสดุหนึ่งมีศักยภาพในการใช้งาน     

ได้หลากหลายด้าน เนื่องจากเป็นวัสดุพอลิเมอร์ที่มีน้ำหนักโมเลกุลมาก และค่าความยืดที่จุดขาดที่สูง 

แต่มีค่าทนต่อแรงดึงและค่ามอดุลัสที่ต่ำ แสดงให้เห็นข้อจำกัดในการประยุกต์ใช้ยางสังเคราะห์    

ดังนั้นการปรับปรุงสมบัติเชิงกลและสมบัติเชิงความร้อนให้มีค่าที่สูงขึ้น จำเป็นต้ องใช้สารตัวเติม        

ที่สามารถทดแทนสมบัติที่ขาดไปของยาง อนุภาคซิลิกาที่มีทั้งความแข็งและเสถียรภาพความร้อน     

จึงเป็นสารตัวเติมที่นิยมนำมาใส่ในยางเพิ่มพัฒนาสมบัติเชิงกลที่บกพร่อง 

 Suzuki และคณ ะ [55] ศึกษาผลของอันตรกิ ริยาระหว่างยางและสารตั ว เติ มต่ อ             

สมบัติเชิงกล ซิลิกาทำหน้าที่สารตัวเติมในยางสไตรีน-บิวทาไดอีน (SBR) โดยมีการใช้สารควบคู่ไซเลน

ต่างชนิดกันเพ่ือศึกษาความเข้ากันได้ของซิลิกาและยาง โครงสร้างของซิลิกาที่ดัดแปรพ้ืนผิวด้วยสาร

ควบคู่ ไซเลนชนิด TESPT แสดงให้ เห็นการสร้างพันธะเคมีที่แข็งแรงระหว่างยางและซิลิกา               

ซึ่งเพ่ิมค่าความทนต่อแรงดึงอย่างมากให้กับยาง และเมื่อเปรียบเทียบสารควบคู่ไซเลนชนิดอ่ืน          

ที่กราฟต์ลงบนพ้ืนผิวของซิลิกาพบว่า สารควบคู่ ไซเลนที่มี โครงสร้างเป็นสายโซ่ยาวทำให้             

สมบัติเชิงกลของยาง SBR ลดลงเนื่องจากสารควบคู่ไซเลนบนซิลิกาประพฤติตัวเป็นพลาสติไซเซอร์ 

ในโมเลกุลของยาง 

Liu และคณะ [56] เตรียมยาง SBR ที่ใส่ซิลิกาที่ดัดแปรพื้นผิวแล้วเป็นสารตัวเติม และศึกษา

สมบัติเชิงกลของยางที่ใช้สารควบคู่ไซเลนแต่ละชนิดคือ 3 -methacryloxypropyl trimethoxy 

silane (MEMO) [ 3 -( 2 -aminoethyl)aminopropyl] trimethoxy silane (AMMO) แ ล ะ             

bis[3-(triethoxysilyl)propyl] disulfide (TESPD) พบว่าซิลิกาที่ปรับปรุงพ้ืนผิวด้วย MEMO มีการ

กระจายตัวของซิลิกาในยางที่ดีและสามารถพัฒนาสมบัติเชิงกลของยางทั้งในด้านความทนต่อแรงดึง 

ค่ามอดุลัส ความแข็ง และความทนต่อการฉีกขาด เมื่อเทียบกับยางทั่วไป และยาง ที่ไม่ได้ดัดแปร

พ้ืนผิวของซิลิกา 
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 นอกจากงานวิจัยที่พัฒนาสมบัติเชิงกลของยางสังเคราะห์ วัสดุนาโนคอมพอสิตยังสามารถ    

ใช้พัฒนาสมบัติเชิงกลของยางธรรมชาติ (natural rubber, NR) ได้เช่นกัน จากงานวิจัยของ Peng 

และคณะ [57] เตรียมยางธรรมชาติ -ซิลิกานาโนคอมพอสิตใน เฟสของน้ ำยางธรรมชาติ                   

โดยการกราฟต์ พอลิ(ไดอะลิลไดเมทิลแอมโมเนียมคลอไรด์) (poly diallyldimethylammonium 

chloride ) ลงบนพ้ืนผิวของซิลิกา เพ่ือลดการรวมตัวเป็นก้อน และเพ่ิมความเป็นเนื้อเดียวกัน         

ใน น้ ำย างธ รรม ช าติ  ส่ งผ ล ให้ ย า งธ รรม ช าติ ที่ ขึ้ น รู ป มี ก าร พั ฒ น าสม บั ติ เชิ งกลทั้ ง ใน                           

ด้านความทนต่อแรงดึง ความทนทานต่อการฉีกขาด และค่ามอดุลัสที่สูง ในภาวะของการเติมซิลิกาใน

น้ำยางเป็นร้อยละ 2.5-4 โดยน้ำหนัก 

2.6 กำรแยกด้วยเมมเบรน (Membrane separation) 

 งานวิจัยเกี่ยวกับเมมเบรนของพอลิเมอร์ พอลิเมอร์-ซิลิกานาโนคอมพอสิตเมมเบรน        

แสดงให้เห็นความสามารถที่ถูกพัฒนาขึ้นทั้งในทางกายภาพและเคมี รวมไปถึงความสามารถ           

ในการแยกของเมมเบรน แต่ในการพัฒนาเมมเบรนแต่ละชนิดจำเป็นต้องศึกษาสมบัติของเมมเบรน   

ในทุกด้านไม่ว่าจะเป็นสมบัติเชิงกล สมบัติทางความร้อน ความสามารถในการแยก และปัจจัยอ่ืนอีก

มากมาย งานวิจัยในสาขาการประยุกต์ ใช้วัสดุที่ศึกษาเกี่ยวกับการเตรียมไฮบริดเมมเบรน                

จึงมีการพัฒนาไฮบริดเมมเบรนมาอย่างต่อเนื่อง พอลิเมอร์-ซิลิกานาโนคอมพอสิตมีความโดดเด่น   

อย่างมากนอกจากในเรื่องความสามารถในการพัฒนาสมบัติ เชิ งกลยังแสดงให้ เห็นสมบัติ                    

ที่เป็นเอกลักษณ์ในหลายด้าน หนึ่งในนั้นคือศักยภาพในการประยุกต์ใช้ในการแยกด้วยเมมเบรน 

 กระบวนการเพอร์แวพอเรชันเป็นกระบวนการหนึ่งที่ได้รับความสนใจในงานวิจัยเมมเบรน 

และแสดงให้เห็นว่ามีความจำเป็นต่อการแยกสารเคมี กระบวนการมีความทันสมัย มีความคล้ายกับ

กระบวนการรีเวิร์สออสโมซิสและกระบวนการแยกแก๊สในหลายส่วน รูปภาพที่ 2.7 แสดงให้เห็น

หลักการทำงานของกระบวนการเพอร์แวพอเรชัน สารป้อน (feed) ที่ต้องการแยก ถูกป้อนเข้าไปสู่

โมดุลในรูปของของเหลวเพ่ือสัมผัสกับแผ่นเมมเบรน และสารที่ผ่านการกรอง (permeate)             

จะแพร่ผ่านเมมเบรนมาในรูปไอที่มีความดันต่ำ จากนั้นอาจนำไปผ่านกระบวนการควบแน่นเพ่ือเก็บ  

permeate ในภายหลัง แรงขับเคลื่อนในการแยกของเมมเบรนคือการสร้างความดันระหว่างเมมเบรน 

โดยใช้แก๊สความว่องไวต่ำในการเป่าไล่ไอของสาร permeate เพ่ือรักษาความดันไอของสาร 
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permeate ให้ต่ำกว่าความดันย่อยของสารป้อน และอีกวิธีที่เป็นที่นิยมมากกว่าคือการลดความดัน    

ฝั่ง permeate ด้วยการใช้ปั๊มสุญญากาศ 

 

 

รูปภาพที่ 2.7  แผนภาพจำลองกระบวนการเพอร์แวพอเรชัน (a) เพอร์แวพอเรชันแบบสุญญากาศ  

(b) เพอร์แวพอเรชันแบบใช้แก๊สเป่าไล่ [58] 

  

 ในกระบวนการเพอร์แวพอเรชัน เป็นกระบวนการแยกโดยเกิดการเปลี่ยนสถาน ะ             

ของ feed ทำให้มีความซับซ้อนกว่าการแยกด้วยเมมเบรนเทคนิคอ่ืน ๆ การอธิบายกลไกการแยก    

ของกระบวนการเพอร์แวพอเรชันจึงยังไม่มีความชัดเจนในทางทฤษฎี ซึ่งสามารถอธิบายด้วย

แบบจำลองได้เป็น 2 ลักษณะดังแสดงในรูปภาพที่ 2.8 คือ แบบจำลองกลไกการซึมแพร่ผ่าน 

(solution-diffusion model) และแบบจำลองกลไกการไหลผ่ านรูพรุน (pore flow model) 

แบบจำลองกลไกการซึมแพร่ผ่าน ในรูปภาพที่ 2.8a ซึ่งเป็นแบบจำลองที่ได้รับการยอมรับมากกว่า 

แบบจำลองนี้แสดงให้เห็นกลไกทั้ง 3 ขั้นตอนของกระบวนการเพอร์แวพอเรชัน ขั้นแรกการดูดซับ

ของเหลว feed เข้ามาสู่เมมเบรน ขั้นที่ 2 สาร permeate ที่อยู่ที่ผิวเมมเบรนทำการแพร่ผ่านเข้าสู่

เมมเบรนชั้นในและขั้นสุดท้ายคือการคายซับของสาร permeate ในรูปของไอ ที่อีกฝั่งหนึ่งของ      

เมมเบรน สำหรับแบบจำลองกลไกการไหลผ่านรูพรุนในรูปภาพที่ 2.8b มีการตั้งสมมติฐานว่าภายใน

เมมเบรนนั้นมีโครงสร้างรูพรุนลักษณะแบบท่อทรงกระบอกขนาดเล็ก ซึ่งการแพร่ผ่านของ feed 
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สามารถอธิบายได้จากกลไก 3 ขั้นตอนคือ ในขั้นแรกของเหลว feed เคลื่อนที่เข้าสู่รูพรุนอยู่ใน

ขอบเขตระหว่างของเหลว -ไอ ขั้นที่  2 สาร feed ภายในเมมเบรนระเหยไปอยู่ ในเฟสของไอ           

และข้ันสุดท้าย ไอของสารเคลื่อนที่ออกจากรูพรุนสู่อีกฝั่งของเมมเบรน [58] 

 

รูปภาพที่ 2.8  แบบจำลองกลไกการเคลื่อนที่ของอนุภาคในเมมเบรน (a) แบบจำลองกลไกการซึม

แพร่ผ่าน  (b) แบบจำลองกลไกการไหลผ่านรูพรุน 

 

ความสามารถในการแยกของกระบวนการเพอร์แวพอเรชันที่มีประสิทธิภาพสูงได้รับการ

ประยุกต์ใช้ในงานวิจัยหลากหลายสาขา เช่น วิศวกรรมชีวเคมี อุตสาหกรรมอาหาร และวิศวกรรม

สิ่งแวดล้อม เป็นต้น ซึ่งเป็นการเพ่ิมความสามารถการละลายของสาร permeate ที่ผิวเมมเบรนเพ่ือ

เพ่ิมประสิทธิภาพการแยกให้สูงขึ้น 

จากการศึกษางานวิจัยของ Gua และคณะ [59] เตรียมเมมเบรนพอลิไวนิลแอลกอฮอล์-

อนุภาคอนินทรีย์นาโนคอมพอสิตสำหรับกระบวนการแยกสารผสมน้ำ-เอทิลีนไกลคอล อนุภาคอนินท

รีย์ที่ใช้ในการเตรียมเมมเบรนคือ เมอร์แคปโตโพรพิลไตรเมทอกซีไซเลน (MPTMS) ผลที่ได้คือ

เสถียรภาพทางความร้อนและความสามารถในการแยกที่สูงเมื่อเพ่ิมปริมาณ MPTMS และมีค่า               

การแยกออกสูงที่สุดเมื่อผสม MPTMS ในปริมาณร้อยละ 50 โดยน้ำหนัก 

 Jadav และคณะ [60] เตรียมพอลิเอไมด์-ซิลิกานาโนคอมพอสิตเมมเบรน แสดงให้เห็น

เสถียรภาพความร้อนที่สูงขึ้นเมื่อเทียบกับเมมเบรนพอลิเอไมด์แบบดั้งเดิม เมื่อวิเคราะห์ประสิทธิภาพ
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ของเมมเบรนพบว่ามีค่าการแยก และค่าฟลักซ์ที่สูงขึ้นในภาวะที่มีการเติมซิลิกาในเมมเบรนที่ปริมาณ

ร้อยละ 1-2 โดยน้ำหนัก 

 การแยกสารละลายเอทานอล -น้ำเป็นสารละลายชนิดหนึ่งที่นิยมแยกโดยใช้กระบวนการ                

เพอร์แวพอเรชัน สามารถแยกได้โดยเพ่ิมเพ่ือค่าการละลายของเมมเบรนให้เข้ากับน้ำหรือเอทานอล

อย่างใดอย่างหนึ่ง เมื่อมีค่าการละลายที่ดีข้ึนประสิทธิภาพการแยกของเมมเบรนจึงสูงขึ้น 

 Liu และคณะ [61] เตรียมเมมไคโตซาน-ซิลิกาเพ่ือนำไปใช้ในกระบวนการเพอร์แวพอเรชัน

สำหรับการแยกสารละลายเอทานอลในน้ำ พบว่าเมมเบรนมีประสิทธิภาพการแยกและค่าฟลักซ์        

ที่สูงขึ้น ซึ่งเป็นผลมาจากการกระจายตัวที่ดีของซิลิกาที่ใช้เป็นสารตัวเติมในเมมเบรนเพ่ิมพ้ืนที่ภายใน

เมมเบรนทำให้โมเลกุลของน้ำสามารถแพร่ผ่านได้มากขึ้น นำไปสู่ค่าการแพร่ผ่านที่สูงขึ้น กระบวนการ

เพอร์แวพอเรชันสามารถเตรียมได้ในภาวะที่หลากหลาย ทั้งชนิดเมมเบรน อุณหภูมิ และความดัน 

งานวิจัยมากมายศึกษาการเตรียมเมมเบรนจากพอลิเมอร์  หลากหลายชนิด ขึ้นกับวัตถุประสงค์ของ

การแยกสาร feed โดย 

 พอลิ ไดเมทิลไซลอกเซนเมมเบรน (PDMS) คือเมมเบรนชนิดซิลิ โคนที่นิยมสำหรับ

กระบวนการเพอร์แวพอเรชัน Sun และคณะ [62] ศึกษาเมมเบรน PDMS โดยเติมออร์แกโนฟิลิก           

นาโนซิลิกาเพ่ือเพ่ิมความสามารถในการแยกสารผสมเอทานอล-น้ำโดยกระบวนการเพอร์แวพอเรชัน 

พบว่าความสามารถในการเลือกผ่านมีค่าที่สูงขึ้นเมื่อเพ่ิมปริมาณซิลิกาในเมมเบรน และคอมพอสิต   

เมมเบรนดังกล่าวยังเพ่ิมค่าการแยกออกและค่าฟลักซ์รวมของเมมเบรน เมื่อเทียบกับเมมเบรนที่ไม่ได้

ผสมอนุภาคออร์แกโนฟิลิกนาโนซิลิกา  

 Zhan และคณะ  [63] เพ่ิมความสามารถในการแยกของ PDMS เมมเบรน โดยเตรียม                 

เมมเบรนแบบหลายชั้นโดยใช้ชั้นรูพรุนของเมมเบรนพอลิไวนิลลิดีนฟลูออไรด์ (PVDF) พบว่ามีค่า

สัมประสิทธิ์การแยกที่สูงขึ้นซึ่งแสดงให้เห็นศักยภาพของเมมเบรนแบบหลายชั้นที่สามารถเพ่ิมค่าการ

แยกท่ีต่ำของเมมเบรน PDMS จนสามารถนำไปประยุกต์ใช้ในการบวนการเพอร์แวพอเรชันได้ 
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บทท่ี 3 

 วิธีกำรด ำเนินงำนวิจัย 

3.1 อุปกรณ์และเคร่ืองมือวิเครำะห์ 

3.1.1 เครื่องมือวัดขนาดอนุภาคด้วยเทคนิคไดนามิกไลท์สแคทเทอริง (dynamic light 

scattering, DLS) รุ่น Nanotrac 150 particle size analyzer ประเทศสหรัฐอเมริกา 

3.1.2 เครื่องวิเคราะห์หมู่ฟังก์ชันด้วยเทคนิคฟูเรียร์แทรนส์ฟอร์มอินฟราเรดสเปกโทรสโกปีชนิด

เอทีอาร์ (ATR-FTIR) Thermo ficher รุ่น Nicolet IS ประเทศสหรัฐอเมริกา 

3.1.3 เครื่องมือวิเคราะห์โครงสร้างเคมีด้วยเทคนิคนิวเคลียร์แมกเนติกเรโซแนนซ์สเปกโทรสกี  

(NMR) Bruker รุ่น advance III HD/Oxford 500 MHz ประเทศสหรัฐอเมริกา 

3.1.4 เครื่องมือวิเคราะห์น้ำหนักโมเลกุลด้วยเทคนิคเจลเพอร์มีเอชันโครมาโทกราฟี (GPC) รุ่น 

Waters รุ่น 2414 refractive index detector ประเทศสหรัฐอเมริกา 

3.1.5 เครื่องมือตรวจสอบโครงสร้างทางสัณฐานวิทยา กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน  

(TEM) Phillip รุ่น Tecni 20 ประเทศเนเธอร์แลนด์ 

3.1.6 เครื่องมือตรวจสอบโครงสร้างทางสัณฐานวิทยา กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด 

(SEM) Jeol รุ่น JSM-IT500 HR, JED-2300 ประเทศญี่ปุ่น 

3.1.7 เครื่องวิ เคราะห์น้ ำหนั กภายใต้ความร้อน (TGA, Thermo gravimetric analysis)   

Perkin-Elmer รุ่น Pyris Diamond ประเทศสหรัฐอเมริกา 

3.1.8 เครื่องทดสอบยูนิเวอร์แซล (Universal testing machine) รุ่น INSTRON 5566 ประเทศ

สหรัฐอเมริกา 

3.1.9 เครื่องวัดมุมสัมผัสของหยดน้ ำ (Goniometer) Rame-Hart รุ่น  200 -F1 ประเทศ

สหรัฐอเมริกา 

3.1.10 ชุดทดลองการกรองด้วยกระบวนการเพอร์แวพอเรชันแบบสุญญากาศ 

3.2 สำรตั้งต้นและสำรเคมี 

3.2.1 นาโนซิลิกา (Aerosil 200) ขนาดอนุภาคเฉลี่ย 12 นาโนเมตร จากบริษัท  Degussa 

ประเทศไทย 
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3.2.2 ไวนิลไตรเมทอกซีไซเลน (Vinyltrimethoxysilane, VTS) 98% จาก Sigma-Aldrich, 

Co., ประเทศสหรัฐอเมริกา 

3.2.3 สารละลายแอมโมเนีย (Ammonium solution) 25% จาก Fisher Scientific ประเทศ

สหรัฐอเมริกา 

3.2.4 มอนอเมอร์ของเมทิลเมทาคริเลต (Methyl methacrylate monomer) ≥99% จาก 

Sigma-Aldrich Co., ประเทศสหรัฐอเมริกา 

3.2.5 โซเดียมไฮดรอกไซด์แบบเม็ด AR grade จาก QRëC ประเทศนิวซีแลนด์ 

3.2.6 ตัวริ เริ่ม 4 ,4’-azobis (4-cyanopentanoic acid) (ACP) ≥98% จาก Sigma-Aldrich 

Co., ประเทศสหรัฐอเมริกา 

3.2.7 เมทานอล 99.8% จาก Fisher Scientific ประเทศสหรัฐอเมริกา 

3.2.8 โซเดียมสไตรีนซัลโฟเนต (Sodium styrenesulfonate, NaSS) ≥90% จาก Sigma-

Aldrich Co., ประเทศสหรัฐอเมริกา 

3.2.9 ส ารร าฟ ต์  4 -cyanopentanoicacid dithiobenzoate (RAFT agent) >97% HPLC 

grade จาก Sigma-Aldrich Co., ประเทศสหรัฐอเมริกา 

3.2.10 1-เพนทานอล (1-pentanol) AR grade จาก Ajax-Finechem ประทศออสเตรเลีย 

3.2.11 เอทานอล 99.8% จาก QRëC AR grade ประเทศนิวซีแลนด์ 

3.2.12 น้ำยางธรรมชาติความเข้มข้น 60% DRC จากกองการยาง กรมวิชาการเกษตร 

3.2.13 ซิงค์ออกไซด์ (Zinc oxide) จากกองการยาง กรมวิชาการเกษตร 

3.2.14 ซิงค์ไดเอทิลไดไทโอคาร์บาเมต (zincdiethyl dithiocarbamate, ZDEC) จากกองการ

ยาง กรมวิชาการเกษตร 

3.2.15 กำมะถัน (Sulfur) จากกองการยาง กรมวิชาการเกษตร 

3.2.16 พอลิไดเมทิลไซลอกเซน (PDMS) commercial grade จาก SYLGARD® 184  บริษัท 

Sigma-Aldrich Co., ประเทศสหรัฐอเมริกา 

3.2.17 ส า ร ส ร้ า ง พั น ธ ะ เ ชื่ อ ม ข ว า ง  ( Cross-linking agent) commercial grade                       

จาก SYLGARD®184  บริษัท Sigma-Aldrich Co., ประเทศสหรัฐอเมริกา 
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3.3 แผนภูมิข้ันตอนกำรสังเครำะห์พเีอม็เอม็เอ-ซิลกิำนำโนคอมพอสิตและไฮบริดเมมเบรน 
 

 

รูปภาพที่ 3.1 แผนภูมิข้ันตอนการสังเคราะห์พีเอ็มเอ็มเอ-ซิลิกานาโนคอมพอสิตและไฮบริดเมมเบรน 
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3.4 วิธีกำรทดลอง 

 ในส่วนของการการเตรียม PMMA, PMMA-SiO2 emulsion สำหรับใช้เป็นสารตัวเติม และ

การเตรียมไฮบริดเมมเบรนชนิดต่าง ๆ รวมถึงการวิเคราะห์ตัวอย่างในงานวิจัยชิ้นนี้ได้ทำการทดลอง

ทั้งหมดตามขั้นตอนที่แสดงในรูปภาพที่ 3.1 มีรายละเอียดการทดลอง ดังนี้ 

3.4.1 กำรเตรียมสำรมำโคร-รำฟต์ 

การเตรียมสารมาโคร-ราฟต์ทำปฏิกิริยาในขวดก้นกลมสามคอ ใส่ NaSS ปริมาณ    

3 กรัม ตัวริเริ่ม ACP ปริมาณ 22.8 มิลลิกรัม และสารราฟต์ปริมาณ 116.2 มิลลิกรัม ละลาย

สารทั้งหมดด้วยน้ำปราศจากไอออนปริมาตร 18 มิลลิลิตร ทำการกวนสารอย่างต่อเนื่องด้วย

แท่งแม่เหล็กกวนสารในบรรยากาศไนโตรเจนเป็นเวลา 30 นาที หลังจากนั้นทำปฏิกิริยา     

พอลิเมอไรเซชันในอ่างน้ำมันควบคุมอุณหภูมิที่ 70 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 6 ชั่วโมง        

เมื่อสิ้นสุดปฏิกิริยาสารละลายในขวดก้นกลมจะถูกนำไปตกตะกอนในเมทานอลแช่เย็น 

ตะกอนสีชมพูจะถูกนำไปเข้าเครื่องปั่นเหวี่ยงความเร็วสูงเพ่ือให้ได้ตะกอนของแข็ง หลังจาก

นั้นนำตะกอนไปอบในตู้อบสุญญากาศที่อุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 24 ชั่วโมง     

สารมาโคร-ราฟต์ท่ีได้จะมีลักษณะเป็นของแข็งใสสีแดง 

3.4.2 กำรดัดแปรพื้นผิวนำโนซิลกิำ 

การดัดแปรพ้ืนผิวของนาโนซิลิกาสามารถทำได้โดยใส่ผงนาโนซิลิกาปริมาณ 5 กรัม 

และน้ำปราศจากไอออนปริมาตร 15 มิลลิลิตรลงในขวดก้นกลม จากนั้นนำไปกวนอย่าง

ต่อเนื่องเป็นเวลา 30 นาที ที่ความเร็ว  550 รอบต่อนาที จากนั้นทำการปรับค่า pH          

ของสารละลายให้อยู่ในช่วง 10-11 ด้วย 25% สารละลายแอมโมเนีย ค่อยๆเติมสาร VTS 

ปริมาณ 0.15 กรัม ทีละหยด ทำปฏิกิริยาโดยการกวนอย่างต่อเนื่องในอ่างน้ำมันควบคุ ม

อุณหภูมิที่ 90 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 24 ชั่วโมง ซิลิกาที่สังเคราะห์ อบที่ 100 องศา

เซลเซียสเป็นเวลา 48 ชั่วโมง เพ่ือกำจัดสาร VTS ส่วนเกินที่ไม่ได้กราฟต์ลงบนผิวของซิลิกา 

นำซิลิกาไปสกัดในอะซิโตน 24 ชั่วโมง แล้วนำไปอบอีกครั้งที่อุณหภูมิ 55 องศาเซลเซียสเป็น

เวลา 48 ชั่วโมง เพ่ือให้ได้ซิลิกาดัดแปรที่ปราศจาก VTS อิสระและสารปนเปื้อนอื่น 
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3.4.3 กำรเตรียม PMMA-SiO2 นำโนคอมพอสิตอมิัลชัน 

ในการเตรียมอิมัลชัน PMMA emulsion ละลายสารมาโคร-ราฟต์และตัวริเริ่ม ACP 

ปริมาณ 30 มิลลิกรัมในน้ำปราศจากไอออนปริมาตร 30 มิลิลิตร ปริมาณสารมาโคร-ราฟต์   

ที่ใช้ปรับเปลี่ยนไปตามภาวะของแต่ละปฏิกิริยา (ร้อยละ 1-10 โดยน้ำหนักของมอนอเมอร์) 

กวนสารละลายที่ความเร็ว 550 รอบต่อนาที พร้อมทั้งป้อนแก๊สไนโตรเจนในขวดก้นกลม

อย่างต่อเนื่องเป็นเวลา 30 นาที ในอ่างควบคุมอุณหภูมิที่  75 องศาเซลเซียสในอ่างน้ำมัน 

หลังจากนั้นทำปฏิกิริยาพอลิเมอไรเซชัน โดยการหยดสารละลายที่มีส่วนประกอบของ MMA 

มอนอเมอร์ 3 กรัม และ1-เพนทานอล 0.3 กรัมลงในขวดก้นกลม ค่อย ๆหยดสารละลาย

มอนอเมอร์เป็นเวลา 1 ชั่วโมง (อัตราการป้อนสารละลายมอนอเมอร์ 3.3 กรัมต่อชั่วโมง)  

เพ่ือป้องกันการจับตัวเป็นก้อนของ PMMA  หลังจากทำการป้อนสารละลายมอนอเมอร์จน

หมด ปล่อยให้สารละลายในขวดก้นกลมทำปฏิกิริยาต่อไป    อีก 1 ชั่วโมงจนปฏิกิริยาสิ้นสุด 

อิมัลชันที่ได้จากการทดลองจะนำไปศึกษาค่าค่าการเปลี่ยนมอนอเมอร์ และขนาดอนุภาค 

ตารางท่ี 3.1 ส่วนประกอบของการสังเคราะห์ 

ตัวอย่าง มอนอเมอร์ (MMA) (g) ตัวริเริ่ม (ACP) (g) macro-RAFT (g) 

PMMA_01R 3.00 0.03 0.03 

PMMA_03R 3.00 0.03 0.09 

PMMA_05R 3.00 0.03 0.15 

PMMA_10R 3.00 0.03 0.30 

 

สำหรับการสังเคราะห์  PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตอิมัลชันมีขั้นตอนการ

สังเคราะห์เหมือนกับการสังเคราะห์ PMMA ดังกล่าวแล้วข้างต้น แต่เพ่ิมขั้นตอนบางส่วนใน

ขั้นแรกคือการเติมนาโนซิลิกาเข้าไปในโครงสร้างของนาโนคอมพอสิต นำซิลิกาดัดแปร

ปริมาณที่ต้องการใส่ เติมลงในน้ำปราศจากไอออนปริมาตร 15 มิลลิลิตร จากนั้นแช่ใน   

อ่างอัลตราโซนิกเป็นเวลา 1 ชั่วโมง เพ่ือให้ซิลิกามีการกระจายตัวที่ดี จากนั้นนำซิลิกา          

ที่กระจายตัวในน้ำแล้วไปใส่รวมกับสารอ่ืนๆ ตามการสังเคราะห์ PMMA emulsion ข้างต้น     

(ลดปริมาณน้ำที่ ใส่ในขวดก้นกลมให้เหลือเพียง 15 มิลลิลิตร) จะได้สาร  PMMA-SiO2                
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นาโนคอมพอสิตอิมัลชันออกมา หลังจากนั้นอิมัลชันที่ได้จากการทดลองจะนำไปศึกษาค่า 

การเปลี่ยนมอนอเมอร์ (conversion) ขนาดอนุภาค และค่าประสิทธิภาพการห่อหุ้มซิลิกา 

(silica encapsulation efficiency) 

 

ตารางท่ี 3.2 ส่วนประกอบของการสังเคราะห์ 

ตัวอย่าง มอนอเมอร์ (MMA) (g) ตัวริเริ่ม (ACP) (g) macro-RAFT (g) ซิลิกา (g) 

PMMA-Si_10 3.00 0.03 0.30 0.30 

PMMA-Si_15 3.00 0.03 0.30 0.45 

PMMA-Si_20 3.00 0.03 0.30 0.60 

PMMA-Si_25 3.00 0.03 0.30 0.75 

 

3.5 กำรวิเครำะห์นำโนคอมพอสิตอมิัลชัน 

3.5.1 กำรค ำนวณค่ำกำรเปลี่ยนมอนอเมอร์ 

ในการคำนวณหาค่าการเปลี่ยนมอนอเมอร์สามารถทำได้โดยเทคนิคทางแกรวิเมตริก 

นำตัวอย่างสารอิมัลชันทั้งหมดที่ได้ล้างด้วย MEK นำไปตากให้แห้งในอุณหภูมิห้อง เทียบกับ

น้ำหนักเริ่มต้นดังสมการ (3.1) 

ค่าการเปลี่ยนมอนอเมอร์ = (W2/W1) × 100 

(3.1) 

W1 และ W2 คือน้ำหนักของมอนอเมอร์เริ่มต้น และน้ำหนักของมอนอเมอร์ที่ทำปฏิกิริยาตามลำดับ 

3.5.2 กำรค ำนวณร้อยละประสิทธิภำพกำรห่อหุ้มซิลกิำ 

การหาประสิทธิภาพการห่อหุ้มซิลิกาทำได้โดยเทคนิคการกัดกร่อน (etching 

method) ซึ่งคือการหยดกรดไฮโดรฟลูออริก (HF) หรือกรดกัดแก้วลงไปในตัวอย่างอิมัลชัน 

จากนั้นตากตัวอย่างจนแห้ง แล้วนำน้ำหนักที่เหลือมาคำนวณดังสมการที่ (3.2) 
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% Si encapsulation efficiency = (MES/MS) × 100 

(3.2) 

MES และ MS คือประมาณซิลิกาท่ีถูกห่อหุ้ม และปริมาณซิลิกาทีใช้ทั้งหมดในปฏิกิริยาตามลำดับ 

 

3.5.3 กำรวิเครำะห์หำขนำดเฉลีย่ของอนุภำคนำโนคอมพอสิต 

ขนาดอนุภาคเฉลี่ยของ PMMA และ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตหาได้จากเทคนิค

ไดนามิกไลท์สแคทเทอริง (dynamic light scattering, DLS) โดยทำการวิเคราะห์หาค่า           

เส้นผ่านศูนย์กลางเฉลี่ยของอนุภาคนาโนคอมพอสิตในอิมัลชันเจือจาง ค่าที่วัดได้แสดงผลใน

รูปขนาดอนุภาคเฉลี่ยในหน่วย นาโนเมตร 

3.5.4 กำรวิเครำะห์หมู่ฟังก์ชันด้วยเทคนิคฟูเรียร์แทรนส์ฟอร์มอนิฟรำเรดสเปกโทรสโกปี 

การวิ เคราะห์หมู่ ฟังก์ชันของ PMMA, PMMA-SiO2  และนาโนซิลิกาดัดแปร                  

นำตัวอย่างทั้ง 3 ชนิดไปอบให้แห้งในตู้อบสุญญากาศ  จากนั้นนำไปบดด้วยโกร่งบดสารจนมี

ลักษณะเป็นผงละเอียด แล้วนำไปวัดด้วยโดยใช้เครื่องฟูเรียร์แทรนส์ฟอร์มอินฟราเรดสเปก

โทรมิเตอร์ ด้วยโหมด attenuated total reflectance (ATR) ในช่วงความยาวคลื่น 4000-

400 cm-1 ความละเอียดในการเก็บข้อมูล 64 cm-1 จำนวนครั้งในการแสกน 32 ครั้งต่อการ

วัด 1 ครั้ง 

3.5.5 กำรวิเครำะห์โครงสร้ำงทำงเคมีด้วยเทคนิคนิวเคลยีร์แมกเนติกเรโซแนนซ์ 

สเปกโทรสโกปี 

การวิเคราะห์โครงสร้างทางเคมีของ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตด้วยเทคนิค

นิวเคลียร์แมกเนติกเรโซแนนซ์สเปกโทรสโกปี เตรียมตัวอย่างโดยนำ 20 มิลลิกรัม            

ของ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตมาละลายใน สารละลายดิวเทอเรทไดเมทิลซัลฟอกไซด์ 

(DMSO) 

3.5.6 กำรวิเครำะห์น ้ำหนักโมเลกุลเฉลีย่ด้วยเทคนิคเจลเพอร์มีเอชันโครมำโตกรำฟี 

การวิเคราะห์น้ำหนักโมเลกุลเฉลี่ยของ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตด้วยเทคนิค 

เจลเพอร์มีเอชันโครมาโตกราฟพี (GPC) ละลายตัวอย่าง PMM-SiO2 นาโนคอมพอสิต         
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ในสารละลาย  เตตระไฮโดรฟิวแรน (tetrahydrofuran, THF) ทำการแยกอนุภาคซิลิกาออก

จากสารละลาย แล้วจึงฉีดตัวอย่างในคอลัมน์ Styragel HR5E (ช่วงน้ำหนักโมเลกุล 2,000-

4,000,000) อัตราการไหลสาระลาย THF 1.0 มิลลิลิตร ที่อุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส ใช้

สารมาตรฐานพอลิสไตรีน 

3.5.7 กำรตรวจสอบสัณฐำนวิทยำด้วยกล้องจุลทรรศน์อเิลก็ตรอนแบบส่องผ่ำน 

การตรวจสอบลักษณะทางสัณฐานวิทยาของอนุภาค PMMA-SiO2 ถ่ายภาพด้วย

เครื่องมือกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่งผ่าน (Transmitted electron microscope, 

TEM) ใช้ศักย์เร่งในการวัดตัวอย่างที่ 80 กิโลโวลต์ เตรียมตัวอย่างด้วยการหยดอิมัลชัน

ตัวอย่างลงบน กริดทองแดง ความละเอียด 400 รูตาข่าย จากนั้นหยดสารละลาย 1% OsO4 

บนกริดเพ่ือให้ภาพถ่ายตัวอย่างมีความคมชัด 

3.6 กำรเตรียมไฮบริดเมมเบรน (NR/PMMA-SiO2 hybrid membrane) 

3.6.1 กำรเตรียมไฮบริดเมมเบรน NR/PMMA-SiO2 

การเตรียมไฮบริดเมมเบรนของยางธรรมชาติ/ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิต       

โดยการนำอิมัลชันนาโนคอมพอสิตที่สังเคราะห์ได้มาผสมเข้ากับน้ำยางธรรมชาติโดยตรง    

ในอัตราส่วนโดยน้ำหนักที่ต่างกัน (NR/PMMA-SiO2 = 100/0, 90/10, 80/20, 70/30, 

60/40) หลังจากนั้นจำทำปฏิกิริยาวัลคาไนซ์เพ่ือให้ยางธรรมชาติก่อตัวเป็นแผ่นเมมเบรนโดย

การ กวนที่อุณหภูมิห้องด้วยความเร็ว 450 รอบต่อนาทีเป็นเวลา 30 นาที หลังจากนั้นเติม

สารวัลคาไนซ์ลง ZnO ปริมาณ 2 phr (ส่วนในร้อยส่วนของเนื้ อยาง) ZDEC 1 phr           

และกำมะถัน 1.5 phr ตามลำดับ จากนั้นกวนน้ำยางต่อที่ความเร็ว 350 รอบต่อนาที ที่ 60 

องศาเซลเซียสเป็นเวลา 2 ชั่วโมง หลังจากสิ้นสุดปฏิกิริยานำมาเทลงบนแม่พิมพ์กระจกขนาด 

9 ซม. × 9 ซม. × 0.3 ซม. จากนั้นวางตัวอย่างให้แห้งที่อุณหภูมิห้องเป็นเวลา 24 ชั่วโมงได้

ไฮบริดเมมเบรนที่มีความหนาประมาณ 0.4 มิลลิเมตร 

3.6.2 กำรเตรียม PDMS/NR/PMMA-SiO2 ไฮบริดเมมเบรน 

การเตรียมพีดี เอ็มเอส/ยางธรรมชาติ/  PMMA-SiO2 (PDMS/NR/PMMA-SiO2) 

ไฮบริดเมมเบรนนาโนคอมพอสิต ทำการผสม PDMS กับสารสร้างพันธะเชื่อมขวาง                

ในอัตราส่วน ในอัตราส่วน 10/1 ตามลำดับ กวนด้วยมือจนสังเกตเห็นเกิดฟองแก๊สใน              
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พอลิเมอร์แมทริกซ์มีลักษณะขาวขุ่น แล้วจึงนำไปเทใส่แม่พิมพ์แก้วที่ปริมาณ 4 กรัม                

เกลี่ยพอลิเมอร์ให้ทั่วสม่ำเสมอ แล้วนำไปอบในตู้อบสุญญากาศที่อุณหภูมิ 90 องศาเซลเซียส

เป็นเวลา 30 นาที หลังจากนั้นเท 1 กรัม ของน้ำยางวัลคาไนซ์ที่ผสมนาโนคอมพอสิตลงบน

พ้ืนผิวของเมมเบรนพีดีเอ็มเอสที่เตรียมได้ เกลี่ยน้ำยางธรรมชาติให้ทั่วแผ่น วางเมมเบรนไว้ที่

อุณหภูมิห้องนานกว่า 72 ชั่วโมง เพ่ือให้เมมเบรนทั้งสองชั้นแห้งสนิท ได้ไฮบริดเมมเบรนที่

เห็นชั้นของพอลิเมอร์ทั้ง 2 ชนิดอย่างชัดเจน 

3.7 กำรวิเครำะห์และทดสอบสมบัติของไฮบริดเมมเบรน 

3.7.1 กำรทดสอบเสถียรภำพควำมร้อนของไฮบริดเมมเบรน 

การวัดสมบัติเชิงความร้อนของเมมเบรนโดยเครื่องวิเคราะห์น้ำหนักภายใต้        

ความร้อน (TGA, Thermo gravimetric analysis) วางตัวอย่างไฮบริดเมมเบรนน้ำหนัก 10 

มิลลิกรัม ลงในถาดแพลทินัมที่ ใช้วิเคราะห์  ใช้บรรยากาศไนโตรเจนในการวิเคราะห์          

และเผาไหม้ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส อัตราการเพ่ิมอุณหภูมิที่ 10 องศาเซลเซียส      

ต่อนาที และอัตราการไหลของไนโตรเจนที่ 50 มิลลิลิตรต่อนาที เพ่ือให้ได้ค่าอุณหภูมิเริ่มต้น

ของการสลายตัว (initial decomposition temperature, Tid) และค่าอุณหภูมิสูงสุดของ

การสลายตัว (maximum decomposition rate temperature, Tmax) 

3.7.2 กำรทดสอบสมบัติแรงดึง (Tensile properties) 

การทดสอบแรงดึงเพ่ือหาค่าความทนแรงดึง (tensile strength) ค่ามอดุลัสที่ 300

เปอร์เซ็นต์ (300% modulus) และค่าความยืดที่จุดขาด (elongation at break) ด้วย

เครื่องทดสอบยูนิเวอร์แซล (universal testing machine) ทดสอบที่อุณหภูมิห้องที่อัตรา

การดึง 500 มิลลิเมตรต่อนาที่ และใช้โหลดเซลล์ขนาด 10 กิโลนิวตัน ตัดตัวอย่างเป็นรูปร่าง

ดัมเบลล์ ประเภท 2 ตามมาตรฐาน ISO 37 เลือกผลที่ใกล้เคียงกัน 3 ครั้งจากการวัดทั้งหมด 

5 ครั้งต่อ 1 ตัวอย่าง 

3.7.3 กำรทดสอบสมบัติชอบน ้ำ (Contact angle measurement) 

การทดสอบสมบัติชอบน้ำหาได้จากการวัดมุมสัมผัสหยดน้ำโดยใช้เครื่องมือ 

Goniometer หยดน้ำลงบนพ้ืนผิวของไฮบริดเมมเบรน และวัดค่าองศาของมุมสัมผัสด้วย

ซอฟท์แวร์ แต่ละตัวอย่างใช้การวัด 3 ครั้งเพ่ือหาค่าเฉลี่ย 
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3.7.4 กำรตรวจสอบสัณฐำนวิทยำด้วยกล้องจุลทรรศน์อเิลก็ตรอนแบบส่งกรำด 

การตรวจสอบลักษณะทางสัณฐานวิทยาที่พ้ืนผิวของเมมเบรน  NR/ PMMA-SiO2 

ด้วยเครื่องมือกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่งกราด (scanning electron microscope, 

SEM) ตัวอย่างถูกนำไปตัดด้วยใบมีดหลังจากแช่ในไนโตรเจนเหลว แล้วนำไปเคลือบผิวด้วย

อนุภาคทอง ก่อนนำไปวิเคราะห์พ้ืนผิว 

3.7.5 กำรทดสอบหำค่ำกำรบวมตัวของไฮบริดเมมเบรนในสำรละลำยโทลูอนี 

ค่าการบวมตัวของยางธรรมชาติ/ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตไฮบริดเมมเบรนหา

ได้จากวิธีตามมาตรฐาน ASTM D471 โดยการเตรียมตัวอย่างขนาด 10 × 10 × 1 มิลลิเมตร 

แล้วนำไปแช่ในโทลูอีนเป็นเวลา 7 วัน ที่อุณหภูมิห้อง [64] สัดส่วนค่าการบวมตัวคำนวณดัง

สมการที่ (3.3) 

สัดส่วนค่าการบวมตัว = 
(𝑊𝑆2−𝑊𝑆1)

𝑊𝑆1
 

(3.3) 

WS1 และ WS2 คือน้ำหนักของตัวอย่างก่อนและหลังแช่ในโทลูอีนตามลำดับ 

 

3.7.6 กำรทดสอบหำควำมหนำแน่นของพนัธะเช่ือมขวำงในไฮบริดเมมเบรน 

การคำนวณค่าความหนาแน่นพันธะเชื่อมขวางของไฮบริดเมมเบรนคำนวณโดยใช้

สมการ Flory-Rehner [65, 66] ดังสมการที่ (3.4) 

ความหนาแน่นพันธะเชื่อมขวาง (mol/cm3) = 
−[ln(1−Vr)+Vr+χVr

2]  

Vs(Vr
1 3⁄ −

Vr
2

)
 

(3.4) 

โดยที่ค่า Vs คือปริมาตรโมลาร์ของโทลูอีน (106.2 cm3/mol) ค่า χ คือตัวแปรอันตรกิริยาระหว่าง 

พอลิเมอร์และสารละลาย (0.3795) และค่า Vr คือเศษส่วนปริมาตร คำนวณดังสมการที่ (3.5) 
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Vr = 

𝑊𝑆1 

𝜌𝑟
 − 

𝑊𝑓

𝜌𝑓

(
𝑊𝑆1 

𝜌𝑟
 − 

𝑊𝑓

𝜌𝑓
)+(

𝑊𝑆2−𝑊1
𝜌𝑠

)
 

(3.5) 

โดยค่า Wf น้ำหนักของสารตัวเติมในยางธรรมชาติ (กรัม) ρr คือความหนาแน่นของยางธรรมชาติ 

(g/cm3) ρf  คือความหนาแน่นของสารตัวเติมใช้เป็นค่าความหนาแน่ของสารผสมระหว่างอนุภาค       

ซิ ลิ กาและ  PMMA  (15% Si = 0.578 g/cm3 , 20% Si = 0.662 g/cm3) และค่ า  ρs คื อค่ า               

ความหนาแน่นของโทรลูอีน (0.862 g/cm3) 

3.7.7 กำรทดสอบควำมสำมำรถในกำรซึมผ่ำนของไฮบริดเมมเบรนด้วยกระบวนกำรเพอร์

แวพอเรชัน 

              การทดสอบไฮบริดเมมเบรนด้วยกระบวนการเพอร์แวพอเรชัน แสดงแผนภาพการทดลอง

ดังรูปภาพที่  3.1 โมดูลโลหะสแตนเลสมี พ้ืนผิวการกรองเท่ากับ 11.34 ตารางเซนติ เมตร                      

ประกอบไฮบริดเมมเบรนตัวอย่างเข้ากับตัวรองรับรูพรุนโลหะก่อนนำมาประกอบกับโมดูล 

              สารละลายเอทานอล (0-50 vol%) ปริมาตร 200 มิลลิลิตร บรรจุในขวดรูปชมพู่ขนาด 

500 มิลลิลิตร เริ่มต้นเปิดปั๊มรีดท่อ  (peristaltic pump) เพ่ือให้สาร feed สัมผัสผิวหน้าของ                 

เมมเบรน ไหลเวียนอย่างต่อเนื่อง โดยสาร retentate ไหลกลับเข้าขวดรูปชมพู่และยังไม่มีสาร 

permeate ผ่านไฮบริดเมมเบรนเป็นเวลา 2 ชั่วโมงที่อุณหภูมิห้อง จากนั้นต่อสายกระบอกดักจับ

ความเย็นเข้ากับปั๊มสุญญากาศและเปิดปั๊มสุญญากาศทำให้ลดแรงดันฝั่ง permeate เป็นการเริ่ม

กระบวนการเพอร์แวพอเรชัน และดำเนินไปเป็นเวลา 3 ชั่วโมง 

              สาร permeate ที่ผ่านเมมเบรนจะอยู่ในรูปของไอ และควบแน่นภายในกระบอกดักจับ

ความเย็นกลายเป็นของเหลว นำสาร permeate ของเหลวในกระบอกดักจับความเย็นไปทดสอบหา

องค์ประกอบด้วยเทคนิคฟูเรียร์แทรนสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโทรสโกปีชนิดเอทีอาร์ (ATR-FTIR) 
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ประสิทธิภาพของเมมเบรนในกระบวนการเพอร์แวพอเรชันวิเคราะห์จากค่าฟลักซ์ของสาร 

permeate (g/m2h) คำนวณได้จากสมการที่ (3.6) 

ค่าฟลักซ์ (g/m2h) = Wp / (A × t) 

(3.6) 

โดย Wp คือน้ำหนักของสาร Permeate (กรัม), A คือพื้นผิวของเมมเบรน (ตารางเมตร) และ t คือ

เวลาที่ใช้ในกระบวนการเพอร์แวพอเรชัน (ชั่วโมง) 

 

 

 

 

รูปภาพที่ 3.2 แผนภาพแสดงชุดการทดลองกระบวนการเพอร์แวพอเรชัน 
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บทที ่4 

ผลกำรทดลองและวิจำรณ์ผลกำรทดลอง 

งานวิจัยนี้ เป็นการสังเคราะห์ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตด้วยเทคนิคราฟต์อิมัลชัน                

พอลิเมอไรเซชันควบคู่ไปกับเทคนิคดิฟเฟอเรนเชียลไมโครอิมัลชันพอลิเมอไรเซชัน ศึกษาผลของ             

ตัวแปร ต่าง ๆ ดังนี้ ปริมาณสารมาโคร-ราฟต์และปริมาณซิลิกาต่อขนาดอนุภาคของ PMMA  และ                 

PMMA-SiO2 ร้อยละการเปลี่ยนมอนอเมอร์ ประสิทธิภาพการห่อหุ้มซิลิกา และลักษณะทางสัณฐาน

วิทยาของ PMMA และ PMMA-SiO2 emulsion ที่สังเคราะห์ขึ้น เพ่ือเลือกชนิดนาโนคอมพอสิตที่

เหมาะสมจะนำไปเป็นสารตัวเติมของไฮบริดเมมเบรนจากยางธรรมชาติ หลังจากนั้นเตรียมไฮบริด 

เมมเบรนเพ่ือศึกษาผลของปริมาณ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตต่อสมบัติเชิงกลและสมบัติเชิง             

ความร้อน สุดท้ายประยุกต์ไฮบริดเมมเบรนเพ่ือศึกษาผลของปริมาณ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิต

ต่อค่าฟลักซ์รวมและสัมประสิทธิ์การแยกในกระบวนการเพอร์แวพอเรชันสำหรับการแยกสารผสม              

เอทานอลและน้ำ 

4.1 ผลของปริมำณสำรมำโคร-รำฟต์ต่อ PMMA emulsion 

ตารางที่ 4.1 แสดงผลของปริมาณสารมาโคร-ราฟต์ต่อค่าร้อยละการเปลี่ยนมอนอเมอร์  

และขนาดอนุภาคเฉลี่ยของ PMMA emulsion พบว่าขนาดอนุภาคของ PMMA ลดลงเมื่อเพ่ิม

ปริมาณสารมาโคร-ราฟต์ในปฏิกิริยาราฟต์ จากผลการทดลองสามารถอธิบายได้ว่าการเพ่ิม                    

ปริมาณสารมาโคร-ราฟต์ในระบบ (PMMA_10R หรือภาวะการเติมสารมาโคร-ราฟต์ร้อยละ 10 โดย

น้ำหนักมอนอเมอร์) ทำให้เกิดสายโซ่พอลิเมอร์ที่ชอบน้ำปริมาณมาก ส่งผลให้  PMMA เกิดปฏิกิริยา

กับสารมาโคร-ราฟต์ ได้ดีและเกิดเป็นสายโคพอลิเมอร์แบบแอมฟิฟิลิก (amphiphilic copolymer) 

ทำให้อนุภาคที่เกิดขึ้นมีขนาดเล็ก (~ 86.2 nm) และมีความเสถียรอยู่ในรูปอิมัลชัน ในทางตรงกันข้าม

ปริมาณสารมาโคร-ราฟต์ในระบบน้อย (PMMA_01R หรือภาวะการเติมสารมาโคร-ราฟต์ร้อยละ 1 

โดยน้ำหนักมอนอเมอร์) สายโซ่โคพอลิเมอร์แบบแอมฟิฟิลิกจะเกิดน้อยและส่งผลให้อนุภาค  PMMA           

มีขนาดใหญ่ข้ึน (~ 156.2 nm) [67, 68] 
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ค่าร้อยละการเปลี่ยนมอนอเมอร์ MMA ดังตารางที่ 4.1 มีค่ามากกว่าร้อยละ 80 แสดงว่า

ประสิทธิภาพการเกิดปฏิกิริยาอิมัลชันพอลิเมอไรเซชันของสารมาโคร -ราฟต์อยู่ ในระดับสูง                  

ผลของปริมาณสารมาโคร-ราฟต์ต่อลักษณะของ PMMA emulsion แสดงดังในรูปภาพที่ 4.1 โดย

ภาวะที่มีสารมาโคร-ราฟต์ในปฏิกิริยามาก (PMMA_10R) ลักษณะ PMMA emulsion แสดงอนุภาค

ขนาดเล็กมีและอิมัลชันที่ใสกว่าในภาวะที่มีสารมาโคร-ราฟต์น้อย (PMMA_01R) 

ลักษณะทางสัณฐานวิทยาโดยใช้กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน (TEM) และ            

กราฟการแจกแจงขนาดอนุภาคที่ได้จากการวิเคราะห์ DLS แสดงดังรูปภาพที่ 4.2a พบว่าตัวอย่าง 

PMMA_1R ที่สังเคราะห์ได้มีลักษณะอนุภาคเป็นทรงกลม ขนาดประมาณ 140 nm สอดคล้องกับ

ขนาดอนุภาคเฉลี่ยที่ได้จากการวัดด้วยเทคนิค DLS (~ 156.2 nm)  ดังแสดงในรูปภาพที่ 4.2b                

ในทำนองเดียวกัน TEM ไมโครกราฟของอนุภาค PMMA_10R มีขนาดอนุภาคประมาณ 90 nm 

สอดคล้องกับขนาดอนุภาคเฉลี่ยจากการวัดด้วยเทคนิค DLS เช่นกัน (~ 86.2 nm) ดังนั้นผลจาก              

ตารางที่ 4.1 และรูปภาพที่ 4.2 ลักษณะ PMMA emulsion ที่สังเคราะห์ได้ มีการแจกแจงขนาด

อนุภาคที่ดี ขนาดอนุภาคอยู่ในระดับนาโนเมตร และสำหรับภาวะที่ดีที่สุดของการสังเคราะห์                         

PMMA emulsion ด้วยวิธีราฟต์อิมัลชันพอลิเมอไรเซชัน มีขนาดอนุภาคเฉลี่ยของ PMMA ต่ำกว่า 

100 นาโน เมตร คือ  การใช้สารมาโคร -ราฟต์ปริมาณร้อยละ 10 ของน้ ำหนักมอนอเมอร์                    

(PMMA_10R ) มากไปกว่านั้นโครงสร้างของสารมาโครราฟต์มีองค์ประกอบของหมู่ไซยาโน (cyano 

group) ที่มีความเป็นพิษสูงต่อสิ่งแวดล้อม ดังนั้นในงานวิจัยผู้วิจัยจึงเลือกใช้ภาวะนี้ในการสังเคราะห์ 

PMMA-SiO2 emulsion ในขั้นต่อไปโดยไม่มีการเพิ่มความเข้มข้นของสารมาโคร-ราฟต์ให้สูงขึ้น 

ตารางท่ี 4.1 ผลของปริมาณสารมาโคร-ราฟต์ต่อขนาดอนุภาคเฉลี่ย PMMA และร้อยละการเปลี่ยน

มอนอเมอร์ 

a ร้อยละปริมาณสารมาโคร-ราฟต์โดยนำ้หนักของมอนอเมอร์                                                                      

ภาวะ: ตัวริเริ่ม ACP 30 มิลลิกรัม นำ้ปราศจากไอออน 30 กรัม   มอนอเมอร์ 3 กรัม อุณหภูมิ 75 องศาเซลเซียส เวลา 2 ชั่วโมง     

  

Code macro-RAFT a (%)  Particle size (nm) Monomer conversion (%) 
PMMA_01R 1 156.2 86 
PMMA_03R 
PMMA_05R 

3 
5 

137 
126 

83 
81 

PMMA_10R 10 86.2 83 
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รูปภาพที่ 4.1 ผลของปริมาณสารมาโครราฟต์ต่อลักษณะ PMMA emulsion 

 

 

รูปภาพที่ 4.2 ลักษณะทางสัณฐานวิทยาโดยใช้กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน (TEM) และ

กราฟ การแจกแจ งขน าด อนุ ภ าค โดย เท ค นิ ค  DLS ของ  PMMA emulsion                            

a) PMMA_1R และb) PMMA_10R 

 

 

 

 

a) 

b) 

156.2 nm 

86.2 nm 
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4.2 ผลของปริมำณอนุภำคซิลกิำต่อ PMMA-SiO2 emulsion 

จากการเตรียม PMMA-SiO2 emulsion โดยการควบคุมความเข้มข้นของสารมาโคร-ราฟต์

ให้มีปริมาณร้อยละ 10 โดยน้ำหนักของมอนอเมอร์ ตารางที่ 4.2 แสดงผลของปริมาณซิลิกาต่อ               

ขนาดอนุภาคเฉลี่ย ร้อยละปริมาณของแข็ง ร้อยละการเปลี่ยนมอนอเมอร์ และร้อยละประสิทธิภาพ       

การห่อหุ้มซิลิกา พบว่าขนาดอนุภาคเฉลี่ยของ PMMA-SiO2 เพ่ิมขึ้นที่ปริมาณการเติมซิลิกาสูงขึ้น  

จาก 57.6 nm ไป 131.1 nm ที่ภาวะการเติมอนุภาคซิลิการ้อยละ 10 ไปร้อยละ 20 ตามลำดับ และ

ในภาวะการเติมอนุภาคซิลิกาที่ร้อยละ 25   อนุภาคของ PMMA-SiO2 มีขนาดใหญ่กว่า 200                

นาโนเมตร เกิดการแอกโกลเมอเรต (agglomerate) ของอนุภาคนาโนซิลิกา เมื่อมีปริมาณซิลิกา              

มากข้ึน อนุภาคนาโนซิลิกาจะเกิดการแอกโกลเมอเรตกัน ได้ง่าย [1] ส่งผลให้มีขนาดอนุภาคเฉลี่ยของ 

PMMA-SiO2 สูงขึ้นในส่วนของค่าร้อยละปริมาณของแข็งมีค่าในช่วงร้อยละ 9.5-11.0 ซึ่งใกล้เคียงกัน

ในทุกภาวะของการเติมอนุภาคซิลิกา 

นอกจากนี้พบว่าเมื่อปริมาณอนุภาคซิลิกาสูงขึ้นจากร้อยละ 10 (PMMA-Si_10) ไปร้อยละ 

20 (PMMA-Si_20) ค่าร้อยละการเปลี่ยนมอนอเมอร์ (monomer conversion) มีค่าสูงขึ้นจาก           

ร้อยละ 88 เป็นร้อยละ 96 ตามลำดับ อธิบายได้ว่า  MMA มอนอเมอร์ที่ถูกซิลิกาดูดซับที่ผิว

เกิดปฏิกิริยาได้ดีกว่า  MMA มอนอเมอร์อิสระ (ตารางที่  4.2) ในภาวะที่มีอนุภาคซิลิกาใน               

ปฏิกิริยามากส่งผลให้อัตราการเกิดปฏิกิริยาของมอนอมเมอร์สูงขึ้น [69, 70]  

ผลของปริมาณซิลิกาที่มีต่อประสิทธิภาพการห่อหุ้มซิลิกา (ตารางที่ 4.2) มีแนวโน้มลดลง

จากร้อยละ 67 เป็นร้อยละ 48 เมื่อปริมาณซิลิกาเพ่ิมขึ้นจากร้อยละ 10 (PMMA-Si_10) ไปถึง           

ร้อยละ 20 (PMMA-Si_20) ตามลำดับ แสดงว่าภาวะของการเติมซิลิกาปริมาณมาก ส่งผลให้เกิดการ

แอกโกลเมอเรตของอนุภาคซิลิกาง่าย การห่อหุ้มด้วย PMMA มีปริมาณน้อยลง สามารถยืนยันผลนี้

ด้วยลักษณะ PMMA-SiO2 emulsion ดังรูปภาพที่ 4.4 ลักษณะของ PMMA-Si_10 มีความโปร่งแสง

และอนุภาคซิลิกาไม่แยกชั้น เมื่ อ เพ่ิมปริมาณซิลิกาในปฏิกิ ริยาของทั้ ง PMMA-Si_15 และ                      

PMMA-Si_20 อิมัลชันของ PMMA-SiO2 มีลักษณะที่ขุ่นขึ้น และใน PMMA-Si_25 เกิดการแยกชั้น

ระหว่างชั้นของอิมัลชันและชั้นอนุภาคซิลิกาอย่างชัดเจน จากผลการทดลอง PMMA-SiO2 emulsion 

สามารถเตรียมอิมัลชันให้คงรูป ไม่เกิดการแยกชั้นในภาวะของการเติมอนุภาคซิลิกาสูงถึงร้อยละ 20 
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โดยน้ ำหนักมอนอเมอร์  (PMMA-Si_20) แสดงถึ งความสามารถของเทคนิคราฟต์ อิมั ลชัน                         

พอลิเมอไรเซชันควบคู่กับเทคนิค DMP ในการสังเคราะห์ PMMA-SiO2 emulsion 

ตารางท่ี 4.2 ผลของปริมาณซิลิกาต่อขนาดอนุภาคเฉลี่ย PMMA-SiO2 ร้อยละปริมาณของแข็ง 

ประสิทธิภาพการห่อหุ้มซิลิกาและร้อยละการเปลี่ยนมอนอเมอร์ 

a ร้อยละปริมาณอนุภาคซิลิกาโดยนำ้หนักของมอนอเมอร์                                                                                       

ภาวะ: ACP 30 มิลลิกรัม มาโคร-ราฟต ์0.3 กรัม น้ำ DI 30 กรัม   มอนอเมอร์ 3 กรัม เวลา 2 ชั่วโมง อุณหภูมิ75 องศาเซลเซียส   

 

 

รูปภาพที่ 4.3  ผลของปริมาณซิลิกาต่อขนาดอนุภาคเฉลี่ย และประสิทธิภาพการห่อหุ้มซิลิกา 

PMMA-SiO2 emulsion 

Sample 
Silica loading 

a (%) 
Particle 

size (nm) 
Solid 

content (%) 
Monomer 

conversion (%) 
Silica encapsulation  

efficiency (%) 
PMMA-Si_10 10 57.6 9.5 88 67 
PMMA-Si_15 
PMMA-Si_20 

15 
20 

90.8 
131.7 

10.5 
11.0 

93 
96 

56.5 
48 

PMMA-Si_25 25 >200 - - - 
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รูปภาพที่ 4.4 ผลของปริมาณสารมาโครราฟต์ต่อลักษณะ PMMA-SiO2 emulsion 

4.3 ลกัษณะทำงสัณฐำนวิทยำของอนุภำคซิลกิำต่อ PMMA-SiO2 นำโนคอมพอสิต 

รูปภาพที่ 4.5 แสดงลักษณะทางสัณฐานวิทยาโดยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน

และการแจกแจงขนาดอนุภาคโดยเทคนิค DLS ของ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิต แสดงให้เห็น

อนุภาคเดี่ยวของ PMMA-SiO2 ลักษณะของโครงสร้างแกนและเปลือกของตัวอย่าง PMMA-Si_10 

(รูปภาพที่ 4.5a) และ PMMA-Si_15 (รูปภาพที่ 4.5b) ตามลำดับ บริเวณที่มีสีเข้ม คือ อนุภาคซิลิ

กาขนาดอนุภาคประมาณ 15 nm มีลักษณะเป็นแกนที่ห่อหุ้มด้วยเปลือกพอลิเมอร์ที่มี สีอ่อน               

รูป ภ าพ ที่  4 .5c แสด งลั กษณ ะการ เกิ ดแอก โกล เมอ เรตของอนุ ภ าค  PMMA-SiO2 และ                      

แสดงผลคล้ายคลึงกันในรูปภาพที่ 4.5d ซึ่งผลข้างต้นอาจเกิดขึ้นในขั้นตอนการเตรียมตัวอย่าง

วิเคราะห์ทำให้รูปร่างอนุภาคมีลักษณะไม่เป็นทรงกลมความหนาของเปลือก PMMA ไม่แน่นอน

เนื่องจากเปลือก PMMA พอลิเมอร์ไม่สามารถคงรูปได้หลังจากที่อิมัลชันแห้งและเกิดการแผ่ออกบน

ผิวของกริด [71] แต่สังเกตได้ว่าอนุภาคซิลิกานั้นถูกแยกจากกันด้วยผนังบางของพอลิเมอร์แสดงการ

เกิดแอกโกลเมอเรตที่เกิดข้ึนหลังจากท่ีอนุภาคซิลิกาถูกห่อหุ้มด้วยพอลิเมอร์เรียบร้อยแล้ว [72] 

ตารางที่  4.3 แสดงผลของปริมาณซิลิกาต่อน้ ำหนักโมเลกุลเฉลี่ยโดยจำนวน (𝑀̅𝑛)                            

น้ำหนักโมเลกุลเฉลี่ยโดยน้ำหนัก (𝑀̅𝑤) และดัชนีการกระจายค่าน้ำหนักโมเลกุล (polydispersity 

index, PDI)  ของ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตพบว่า PMMA-Si_10 มีค่าน้ำหนักโมเลกุล (𝑀̅𝑛 และ 

𝑀̅𝑤) ต่ำสุดซึ่งสอดคล้องกับภาพขนาดอนุภาคเฉลี่ยที่ได้จากการวัดโดยเทคนิค DSL และภาพ TEM                 

ดังรูปภาพที่ 4.5 อย่างไรก็ตามค่า PDI ของทุกตัวอย่างมีค่าอยู่ในช่วง 1.7-2.8  แสดงถึงการควบคุม

ขนาดอนุภาคที่ดีของเทคนิคราฟต์อิมัลชันพอลิเมอไรเซชันควบคู่กับเทคนิค DMP สำหรับการเตรียม 

PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิต                       
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รูปภาพที่  4.5 รูปภาพ TEM ลักษณะสัณฐานของ PMMA-SiO2 emulsion  a) PMMA-Si_10 core-shell 

structure, b) PMMA-Si_15 core-shell structure, c) PMMA-Si_10, d) PMMA-Si_15,               

e) การแจกแจงขนาดอนุภาคของ PMMA-Si_10, f) การแจกแจงขนาดอนุภาคของ PMMA-Si_15 

 
ตารางท่ี 4.3 ผลของปริมาณซิลิกาต่อค่าน้ำหนักโมเลกุลของ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิต 

a น้ำหนักโมเลกลุเฉลี่ยโดยจำนวน, b  น้ำหนักโมเลกลุเฉลี่ยโดยน้ำหนัก, c ดัชนีการกระจายของคา่น้ำหนกั 

Sample Silica content (%) 𝑀̅𝑛 (g/mol) a 𝑀̅𝑤
 (g/mol) b PDI c 

PMMA-Si_10 10 92047 186301 2.0 
PMMA-Si_15 15 150084 260600 1.7 
PMMA-Si_20 20 174844 493440 2.8 

PMMA-Si_10 PMMA-Si_15 
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4.4 กำรวิเครำะห์ลกัษณะเฉพำะของ PMMA-SiO2 นำโนคอมพอสิต 

 รูปภาพที่  4.6 แสดง FT-IR สเปกตรัมของอนุภาคซิลิกา อนุภาคซิลิกาดัดแปร และ      

PMMA-SiO2 (PMMA-Si_10) อนุภาคซิลิกาแสดงการสั่นของหมู่ไซลอกเซน (Si-O-Si) ที่ความยาวคลื่น 

1057  และ 800 cm-1 ในขณะที่ซิลิกาดัดแปรพบค่าการดูดกลืนแสงที่ตำแหน่งใกล้เคียงกับอนุภาค    

ซิลิกาและยังพบค่าการดูดกลืนแสงหมู่ ฟังก์ชันของโครงสร้าง vinyltrimethoxysilane (VTS)                

บนพ้ืนผิวซิลิกา ได้แก่ การสั่นแบบยืดของหมู่ CH, CH2, C=C และการสั่นแบบงอของพันธะ C-H                

ที่ตำแหน่งการดูดกลืนเท่ากับ 2949, 2840, 1629 และ 1387 cm-1 ตามลำดับ เมื่อเปรียบเทียบ

สเปกตรัมของอนุภาคซิลิกา และอนุภาคซิลิกาดัดแปรจะเห็นการเปลี่ยนแปลงของโครงสร้างทางเคมี 

ที่แสดงว่าสารควบคู่ไซเลน (VTS) สามารถเกิดปฏิกิริยาบนพ้ืนผิวของอนุภาคซิลิกาได้สำเร็จ                       

ในสเปกตรัมของ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตแสดงลักษณะเฉพาะการดูดกลืนสอดคล้องกับ

สเปกตรัมของอนุภาคซิลิกาดัดแปร และพบค่าดูดกลืนของ PMMA ที่ตำแหน่งความยาวคลื่น 2994 

1724 และ 1434 cm-1 แสดงการสั่นแบบยืดของหมู่ CH, C=O และ CH3 ตามลำดับ ทำให้สามารถ

ยืนยันได้ว่า PMMA สามารถเกิดปฏิกิริยาและห่อหุ้มอนุภาคซิลิกาสำเร็จ 

 รูปภาพที่  4.7 แสดง 1H-NMR สเปกตราของ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตและสาร            

มาโคร-ราฟต์ สเปกตรัมของ PMMA-SiO2 พบค่าสัญญาณที่ 3.5 ppm แสดงโปรตอนของหมู่เมทิล 

(CH3-) ที่ตำแหน่งพันธะเอสเทอร์บนโครงสร้างของ PMMA สำหรับสัญญาณที่ช่วง 0.7-1 ppm แสดง

หมู่เมทิล (CH3-) ข้างสายโซ่หลักของ PMMA และสัญญาณที่  1.6-2   ppm เป็นสัญญาณของ                      

หมู่เมทิลีน (-CH2-) ซึ่งเป็นโครงสร้างของแกนหลักพอลิเมอร์ (backbone structure)  

จากรูปภาพที่ 4.7 1H-NMR สเปกตรัมของสารมาโคร-ราฟต์ แสดงค่าสัญญาณที่ 6.5 และ 

7.4 ppm เป็นลักษณะเฉพาะของวงแอโรมาติกของพอลิสไตรีนซัลโฟเนต (polystyrene sulfonate) 

ที่เป็นสารตั้งต้นของสารมาโคร-ราฟต์ และสัญญาณที่ตำแหน่ง 2.1 ppm แสดงโปรตอนของหมู่เมทิล 

(CH3-) ข้างสายพอลิเมอร์ ซึ่งเป็นส่วนหนึ่งของโครงสร้างสารราฟต์ นอกจากนี้ สเปกตรัมของ                       

PMMA-SiO2 (รูปภาพที่  4.6) ปรากฏสัญญาณที่สอดคล้องกับสเปกตรัมของสารสาโคร -ราฟต์ 

สามารถยืนยันว่าปฏิกิริยาการเกิด PMMA ต่อกับสายโซ่ของพอลิสไตรีนซัลโฟเนตที่อยู่บนสาร             

มาโคร-ราฟต์ และทำให้การสังเคราะห์ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตเกิดสำเร็จได้ 
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รูปภาพที่ 4.6  ATR-FTIR สเปกตรัมของ นาโนซิลิกาดัดแปร นาโนซิลิกา และ PMMA-SiO2 ตามลำดับ 

 

รูปภาพที่ 4.7  1H-NMR สเปกตรัมของ PMMA-SiO2 และสารมาโคร-ราฟต์ 

จากการวิเคราะห์ลักษณะเฉพาะด้วยเทคนิค FT-IR, 1H-NMR และศึกษาขั้นตอนการ

สังเคราะห์  PMMA-SiO2นาโนคอมพอสิต สามารถเสนอแผนภาพกลไกการเกิดปฏิกิริยาดัง                  

รูปภาพที่  4.8 แบ่งออกเป็น 3 ส่วนของการทดลอง รูปภาพที่  4.8a) แสดงการเกิดปฏิกิริยา                      
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พอลิเมอไรเซชันของสไตรีนซัลโฟเนตมอนอเมอร์และสารราฟต์ ทำให้ได้ผลิตภัณฑ์สารมาโคร -ราฟต์               

มีโครงสร้างเป็นพอลิสไตรีนซัลโฟเนต รูปภาพที่ 4.8b) แสดงการดัดแปรพ้ืนผิวของอนุภาคซิลิกาด้วย

สาร VTS และรูปภาพที่ 4.8c) แสดงกลไกการเกิดปฏิกิริยาราฟต์อิมัลชันพอลิเมอไรเซชัน เริ่มจาก

สารมาโคร-ราฟต์ก่อตัวเป็นอนุภาคไมเซลล์ห่อหุ้ม MMA มอนอเมอร์ ตามด้วยตัวริเริ่ม ACP แพร่เข้าสู่

ไมเซลล์และสุดท้าย เกิดปฏิกิริยาพอลิเมอไรเซชันที่หมู่  thiocarbonthio (-C(=S)-S) ของสาร                

มาโครราฟต์ ทำให้เกิดเป็นสายโซ่ PMMA ต่อกับพอลิสไตรีนซัลโฟเนตเมื่อปฏิกิริยาสิ้นสุดจึงได้

ผลิตภัณฑ์ PMMA-SiO2 อิมัลชันที่คงรูป มีลักษณะโครงสร้างแกนและเปลือก 

  

 
 

 

รูปภาพที่ 4.8 แผนภาพกลไก a) การสังเคราะห์สารมาโคร-ราฟต์ b) การดัดแปรพ้ืนผิวอนุภาคซิลิกา       

และ c) การสังเคราะห์ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิต 

4.5 สมบัติของไฮบริดเมมเบรน 

สำหรับการเตรียมไฮบริดเมมเบรน NR/PMMA-SiO2 ในงานวิจัยนี้ ได้เลือกอิมัลชันของ               

PMMA-Si_15 และ PMMA-Si_20 ซึ่งเป็นอิมัลชันที่มีศักยภาพสูง  มีเสถียรภาพดี และมีปริมาณ

อนุภาคซิลิกาที่สูง (มีปริมาณอนุภาคซิลิกาในอิมัลชันร้อยละ 15 และ 20 ตามลำดับ) เหมาะในการ

a) 

 

b) 

 

c) 
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นำไปใช้เป็นสารตัวเติมในไฮบริดเมมเบรน โดยการผสม PMMA-SiO2 emulsion และน้ำยาง                

วัลคาไนซ์โดยตรง สามารถข้ึนรูปเป็นแผ่นเมมเบรนที่มีสัดส่วนการเติม PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิต

ที่สัดส่วนต่าง ๆ (NR/PMMA-SiO2 = 90/10, 80/20 และ 70/30) ตารางที่  4.4 ผลของปริมาณ 

PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตต่อสมบัติเชิงกลและสมบัติเชิงความร้อนของไฮบริดเมมเบรน  

4.5.1 เสถียรภำพทำงควำมร้อนของไฮบริดเมมเบรน 

รูปภาพที่ 4.9 แสดงเทอร์โมแกรมของไฮบริดเมมเบรน และตารางที่ 4.4 ผลของปริมาณ 

PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตสมบัติเชิงความร้อน (thermal properties) คือ อุณหภูมิเริ่มต้นการ

สลายตั ว  (initial decomposition temperature, Tid) และอุณ หภูมิสู งสุ ดของการสลายตั ว 

(maximum decomposition temperature, Tmax) ของเมมเบรนยางธรรมชาติ (NR) และไฮบริด

เมมเบรน (NR/PMMA-SiO2) ผสมในสัดส่วนที่ต่างกันพบว่าในทุกตัวอย่างมีค่า Tid ของไฮบริด                

เมมเบรนไม่มีความแตกต่างเมื่อเปรียบเทียบกับเมมเบรนยางธรรมชาติ เมื่อเปรียบเทียบค่า Tmax                   

เมมเบรนยางธรรมชาติ (NR) มีค่า Tmax เท่ากับ 376.3 องศาเซลเซียส และมีแนวโน้มสูงขึ้นเมื่อเพ่ิม

ป ริม าณ อนุ ภ าคนาโนคอมพอสิ ต  ตั วอย่ า ง 70NR/PMMA-Si_15 (ป ริม าณ ซิ ลิ ก า= 4.5%)                    

และ 70NR/PMMA-Si_20 (ปริมาณซิลิกา = 6%) มีค่า Tmax เท่ากับ 380.5 องศาเซลเซียส และ 

379.9 องศาเซลเซียส ตามลำดับ แสดงให้ เห็นการกระจายตัวที่ดีของอนุภาค PMMA-SiO2                       

ในเมมเบรนส่งผลให้มีค่าเสถียรภาพทางความร้อนในเมมเบรนที่สูงขึ้น [73]   

เมื่อเปรียบเทียบค่า Tmax  ที่สูงขึ้นของไฮบริดเมมเบรน พบว่ามีค่าต่ำกว่าเมมเบรนที่เตรียม 

ในงานวิจัยก่อนหน้าเล็กน้อย [2, 31] อธิบายได้ว่าอาจเป็นผลมาจากอนุภาคซิลิกาใน PMMA-SiO2 

emulsion (มี 10-15 %SiO2) เกิดการแอกโกลเมอเรตและเกิดการแยกชั้นบางส่วน ส่งผลให้ การ

กระจายตัวอนุภาคนาโนคอมพอสิตในเมมเบรนลดลงและเพ่ิมเสถียรภาพทางความร้อนของ              

เมมเบรนยางธรรมชาติได้น้อยลง 
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รูปภาพที่ 4.9 กราฟเทอร์โมแกรมและ DTG เปรียบเทียบสมบัติทางความร้อนของ  a), a’) 

NR/PMMA-Si_15 ไฮบริดเมมเบรน b), b’) NR/PMMA-Si_20 ไฮบริดเมมเบรน 

a) NR/PMMA-Si_15 

a’) NR/PMMA-Si_15 

b) NR/PMMA-Si_20 

b’) NR/PMMA-Si_20 
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รูปภาพที่ 4.10 เส้นโค้งความเค้น-ความเครียดของเมมเบรนยางธรรมชาติและไฮบริดเมมเบรน 

 

4.5.2 สมบัติเชิงกลของไฮบริดเมมเบรน 

ตารางที่ 4.4 ผลของปริมาณ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตต่อค่าความทนแรงดึงสูงสุด 

(tensile strength) จากเมมเบรน NR ที่มีค่าความทนต่อแรงดึงสูงสุด 22.2 MPa เมื่อเติมอนุภาค            

นาโนคอมพอสิต ไฮบริด เมมเบรน 90NR/PMMA-Si_15 และ 90NR/PMMA-Si_20 (ปริมาณ                

PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตร้อยละ 10) ค่าความทนแรงดึงสูงขึ้นเป็น 34.1 และ 25.6 MPa 

ตามลำดับ แต่ไฮบริดเมมเบรนที่มีปริมาณ PMMA-SiO2 ที่สูงขึ้น (80NR และ 70NR) กลับมีค่าความ

ทนต่อแรงดึงสูงสุดที่ลดลง เป็นผลจากการเกิดการแอกโกลเมอเรตของอนุภาคซิลิกาทำให้อันตรกิริยา

ระหว่าง PMMA-SiO2 และยางธรรมชาติลดลง รูปภาพที่ 4.10 แสดงเส้นโค้งความเค้น-ความเครียด

ของ NR เมมเบรนและไฮบริดเมมเบรน ไฮบริดเมมเบรน 90NR/PMMA-Si_15 และไฮบริดเมมเบรน 

90NR/PMMA-Si_20 มีค่าความทนแรงดึงที่ดีขึ้นกราฟความเค้น-ความเครียดของ 90NR/PMMA-

Si_15 มีเส้นโค้งความเครียดที่ชันกว่า แสดงถึงค่ามอดุลัสที่สูงกว่าเมมเบรน 90NR/PMMA-Si_20 

และ NR ตามลำดับ   

จากตารางที่ 4.4 ผลของปริมาณ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตต่อค่า 300% มอดุลัส พบว่า 

PMMA-SiO2 สามารถปรับปรุงสมบัติเชิงกลได้เป็น 2.63-5.72 MPa ในไฮบริดเมมเบรนที่ผสม 
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PMMA-SiO2 น าโน ค อม พ อสิ ต ชนิ ด  15% ซิ ลิ ก า  (NR/PMMA-Si_15) แ ล ะ  2.27-4.42 MPa                

ในไฮบริดเมมเบรนที่ผสม  PMMA-SiO2  นาโนคอมพอสิตชนิด 20% ซิลิกา (NR/PMMA-Si_20)                                

เมื่อเปรียบเทียบกับเมมเบรน NR ที่มีค่า 300% มอดุลัส 1.61 MPa เป็นผลจากค่ามอดุลัสที่สูงของ 

PMMA และการกระจายตัวของอนุภาคซิลิกาในเมมเบรน อนุภาคซิลิกามีความแข็งทำหน้าที่ลดความ

ยืดหยุ่นของสายพอลิเมอร์และเสริมค่ามอดุลัสในไฮบริดเมมเบรน [57, 74] 

จากตารางที่  4.4 ผลของปริมาณ  PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตต่อสมบั ติ เชิ งกล                       

ของเมมเบรนยางธรรมชาติ (NR) และไฮบริดเมมเบรน (NR/PMMA-SiO2) ผสมในสัดส่วนต่างกัน              

พบว่าค่าความยืดที่จุดขาด (elongation at break) มีค่าที่ลดลงเมื่อเพ่ิมสัดส่วนปริมาณ PMMA-SiO2                 

ในเมมเบรน เป็นผลจาก PMMA เป็นพอลิเมอร์ที่มีสมบัติเปราะและค่าความเครียดที่จุดขาด                 

(strain at break) ต่ำ เมื่อมี PMMA ในเมมเบรนมากจึงส่งผลให้เมมเบรนมีค่าความยืดที่จุดขาดลดลง 

[2] 

ดังนั้นไฮบริดเมมเบรนในภาวะการเติม PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตร้อยละ 10 โดยน้ำหนัก

ของเมมเบรน (90NR/PMMA-Si_15 และ 90NR/PMMA-Si_20) มีสมบัติเชิงกลของเมมเบรนที่ดีขึ้น 

แสดงถึงการกระจายตัวที่ดีของอนุภาค PMMA-SiO2 [75] และมีสมบัติเชิงกล 300% มอดุลัสที่สูงขึ้น

อย่างมีนัยสำคัญในภาวการณ์เติมนาโนคอมพอสิตมากขึ้น 

4.5.3 ค่ำสัดส่วนกำรบวม ควำมหนำแน่นพนัธะเช่ือมขวำงและมุมสัมผัสหยดน ้ำของ                       

ไฮบริดเมมเบรน 

จากตารางที่ 4.5 แสดงผลของปริมาณอนุภาค PMMA-SiO2 ต่อค่าสัดส่วนการบวมตัว                       

ของเมมเบรน และค่าความหนาแน่นพันธะเชื่อมขวางของเมมเบรนยางธรรมชาติ (NR) และไฮบริด 

เมมเบรน (NR/PMMA-SiO2 ) พบว่าค่าสัดส่วนการบวมที่สูงขึ้นจาก 7.8 ในเมมเบรน NR ไปเป็น              

9.0-10.6 ในทุกสูตรผสมของไฮบริดเมมเบรน อธิบายได้ด้วยผลของ PMMA ในไฮบริดเมมเบรนจาก 

PMMA เป็นพอลิเมอร์ที่โครงสร้างเรียงตัวไม่เป็นระเบียบ (amorphous structure) เมื่อละลายอยู่ใน

สายละลายจะประพฤติตัวคล้ายโครงสร้างฟองน้ำ (sponge-like) ทำให้ค่าสัดส่วนการบวมสูงขึ้นใน

ไฮบริดเมมเบรน [76]  
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ดังตารางที่ 4.5 ผลของปริมาณอนุภาค PMMA-SiO2 ต่อค่าความหนาแน่นของพันธะเชื่อม

ขวางแสดงผลสอดคล้องกับค่าสมบัติ เชิงกล ไฮบริดเมมเบรนชนิด 90NR/PMMA-Si_15 และ 

90NR/PMMA-Si_20 มีค่าความหนาแน่นพันธะเชื่อมขวางที่สูงขึ้น เมื่อมีการเติม PMMA-SiO2              

นาโนคอมพอสิตมากขึ้น แต่ลดลงในไฮบริดเมมเบรนที่มีสัดส่วนของ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิต

มากข้ึน (70NR และ 80NR) ซึ่งให้ผลสอดคล้องกับงานวิจัยที่ผ่านมา [77, 78] ดังนั้นผลที่ได้นี้แสดงให้

เห็นความสามารถของ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตในการทำหน้าที่เป็นสารตัวเติมในน้ำยาง

ธรรมชาติเพ่ือนำไปเตรียมเมมเบรนสำหรับกระบวนการเพอร์แวพอเรชัน ผลของปริมาณ PMMA-SiO2 

นาโนคอมพอสิตต่อค่ามุมสัมผัสหยดน้ำ (ตารางท่ี 4.5) พบว่าค่ามุมสัมผัสหยดน้ำลดลงจาก 76.2 เป็น 

64.2 องศา เมื่อเพ่ิมปริมาณ PMMA-SiO2 จากร้อยละ 10 เป็นร้อยละ 30  โดยน้ำหนักของไฮบริด 

เมมเบรน NR/PMMA-Si_15 (1.5-4.5 %Si) และค่ามุมสัมผัสหยดน้ำลดลงจาก 75.7 เป็น 59.1 องศา                       

เมื่อเพ่ิมปริมาณ PMMA-SiO2  จากร้อยละ 10 เป็นร้อยละ 30  โดยน้ำหนักของไฮบริดเมมเบรน 

NR/PMMA-Si_20  (2-6 %Si) อธิบายได้ว่าอนุภาค PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตประกอบด้วย  

หมู่ไฮดรอกซิลของซิลิกา และหมู่ เอสเทอร์ของ PMMA ที่มีขั้วสูงมีจึงส่งผลให้มีพ้ืนผิวชอบน้ำ             

และลดค่ามุมสัมผัสหยดน้ำในไฮบริดเมมเบรนเมื่อเทียบกับเมมเบรนยางธรรมชาติซึ่งมีค่ามุมสัมผัส

หยดน้ำ 100.8 องศา [79]    

ตารางที่  4.5 ผลของปริมาณซิลิกาต่อค่าสัดส่วนการบวม ความหนาแน่นพันธะเชื่อมขวาง                    

และมุมสัมผัสหยดน้ำของไฮบริดเมมเบรน 

a ตัวเลขด้านหน้าชื่อตัวอย่างแสดงถึงร้อยละน้ำหนักแห้งของยางธรรมชาติในไฮบริดเมมเบรน b ร้อยละของปริมาณซิลิกาในเมมเบรนโดยน้ำหนักของเมมเบรน                  

Sample a Silica content 
(wt%) b 

Swelling 
ratio 

Crosslink density 
 × 10-5 (mol/cm3) 

Water contact 
angle (˚) 

NR 0 7.82 2.29 100.8 ± 3.3 
90NR/PMMA-Si_15 1.5 9.02 3.01 76.2 ± 1.1 
80NR/PMMA-Si_15 3 8.48 2.64 67.1 ± 3.4 
70NR/PMMA-Si_15 4.5 9.27 1.82 64.2 ± 2.2 
90NR/PMMA-Si_20 2 8.08 3.35 75.7 ± 3.5 
80NR/PMMA-Si_20 4 8.24 2.67 71.5 ± 0.9 
70NR/PMMA-Si_20 6 10.68 1.21 59.1 ± 0.8 
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4.6 ลกัษณะทำงสัณฐำนวิทยำของไฮบริดเมมเบรน 

รูปภาพที่  4.11 แสดงลักษณะทางสัณฐานวิทยาโดยเทคนิค SEM ของภาคตัดขวาง         

เมมเบรนยางธรรมชาติ และไฮบริดเมมเบรนที่มีการเติมสารตัวเติม PMMA-SiO2 เพ่ือความชัดเจนของ

รูปภาพ SEM ได้ทำการเลือกไฮบริดเมมเบรนที่มีที่สัดส่วนการเติม PMMA-SiO2 น้อย (90NR) และ

สัดส่วนการเติม PMMA-SiO2 มาก (70NR) พบว่าเมมเบรนทุกตัวอย่างเป็นลักษณะเมมเบรน                    

แบบเนื้อแน่น (dense membrane) สำหรับไฮบริดเมมเบรนชนิด 90NR/PMMA-Si_15 (รูปภาพที่ 

4.11b) และ 90NR/PMMA-Si_20 (รูปภาพที่  4.11c) และมีการกระจายตัวของอนุภาคนาโน              

คอมพอสิตดี แสดงถึงอันตรกิริยาที่แข็งแรงระหว่าง PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตกับยางธรรมชาติ 

สำหรับไฮบริดเมมเบรนชนิด 70NR/PMMA-Si_15 (รูปภาพที่  4.11d) พบการแยกเฟสระหว่าง                 

พอลิเมอร์ และอนุภาคซิลิกาอย่างชัดเจนเมื่อมีสัดส่วนสารตัวเติมมากขึ้น และเกิดการแยกมากที่สุดใน 

NR/PMMA-Si_20 (รูปภาพที่ 4.11e) เป็นผลของอนุภาคซิลิกาปริมาณมากในไฮบริดเมมเบรนเกิด

แอกโกลเมอเรต 

นอกจากนี้ รูปภาพที่ 4.11 ภาพถ่ายภาคตัดขวางของ SEM ไมโครกราฟ สามารถยืนยันผล

การทดสอบสมบัติเชิงกลดังตารางที่  4.4 ค่าความทนต่อแรงดึงที่สูงขึ้นของไฮบริดเมมเบรน 

90NR/PMMA-Si_15 และ 90NR/PMMA-Si_20 เมื่ออนุภาค PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตกระจาย

ตัวดีในเนื้อยาง [75]  

เพ่ือเลือกไฮบริดเมมเบรนที่ เหมาะสมต่อการใช้ทดสอบกระบวนการเพอร์แวพอเรชัน       

ลักษณะทางกายภาพเป็นปัจจัยที่ถูกนำมาศึกษาเพ่ิมเติม รูปภาพที่ 4.12 แสดงลักษณะผิวไฮบริด            

เมมเบรน NR/PMMA-SiO2 สัดส่วนต่าง ๆ พบว่ารูปภาพที่รูปภาพที่ 4.12a) แสดงลักษณะของ                       

เมมเบรนยางธรรมชาติ (NR) ลักษณะโปร่งใสมีความยืดหยุ่นสูง รูปภาพที่ 4.12b) แสดงลักษณะของ 

PDMS/PMMA-Si_20 ไฮบริดเมมเบรนที่ซ้อนกัน 2 ชั้น ชั้นด้านล่างเป็นเมมเบรน PDMS เป็นวัสดุ

โปร่งแสง และชั้นบนเป็นชั้นบางของ NR/PMMA-SiO2  ไฮบริดเมมเบรนที่มีลักษณะเหมือนยาง

ธรรมชาติ รูปภาพที่  4.12 ตัวอย่างเมมเบรนกลุ่มที่  1 แสดงลักษณะไฮบริดเมมที่มีปริมาณ                

ซิลิกาต่ำคือ 90NR/PMMA-Si_15 (1.5 %Si) และ90NR/PMMA-Si_20 (2 %Si) มีสีขุ่นมากกว่า             

เมมเบรน NR ความยืดหยุ่นใกล้เคียงกับยางธรรมชาติ รูปภาพที่ 4.12 ตัวอย่างเมมเบรนกลุ่มที่ 2 

แสดงลักษณะของไฮบริดเมมเบรนที่มีปริมาณซิลิกาปานกลาง 80NR/PMMA-Si_15   (3 %Si), 

70NR/PMMA-Si_15 (4.5 %Si), 80NR/PMMA-Si_20 (4 %Si) และ 70NR/PMMA-Si_20 (6 %Si) 
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พ้ืนผิวของไฮบริดเมมเบรนมีลักษณะขุ่นและแข็งความยืดหยุ่นน้อยเมื่อเทียบกับยางธรรมชาติ 

ผิวสัมผัสมีลักษณะคล้ายพลาสติก สอดคล้องกับสมบัติเชิงกลจากตารางท่ี 4.4 แสดงให้เห็นค่า 300% 

มอดุลัสที่สูงขึ้น และความยืดที่จุดขาดมีค่าต่ำลง หมายถึงไฮบริดเมมเบรนมีสมบัติคล้ายพลาสติกมาก

ขึ้นและสมบัติคล้ายยางลดลง และรูปภาพที่ 4.12 ตัวอย่างเมมเบรนกลุ่มที่ 3 แสดงลักษณะของ            

เมมเบรนที่มีปริมาณซิลิกาสูงคือ 60NR/PMMA-Si_15 (6 %Si) และ 60NR/PMMA-Si_20 (8 %Si)   

มีการแยกชั้นของ PMMA-SiO2  นาโนคอมพอสิตทำให้เมมเบรนบางและไม่สมบูรณ์ส่งผลให้ฉีกขาด

ง่ายไม่เหมาะกับการนำไปใช้งานต่อในกระบวนการเพอร์แวพอเรชันของการแยกสาร 

 

รูปภาพที่ 4.11 ลักษณะทางสัณฐานวิทยาโดยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราดภาคตัดขวาง

ของไฮบริดเมมเบรนที่สัดส่วนการเติมอนุภาคซิลิกาที่ต่างกัน a) 0% SiO2  b) 1.5% 

SiO2  c) 2% SiO2  d) 4.5% SiO2  e) 6% SiO2  

Scale bar = 5µm Scale bar = 5µm 

Scale bar = 5µm Scale bar = 5µm 

Scale bar = 5µm 
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รูป ภ าพ ที่  4 .1 2 รู ป ภ าพ ข องลั ก ษ ณ ะผิ ว ไฮบ ริ ด เม ม เบ รน ที่ เต รี ย ม ได้   a) NR (0%Si)                               

b) PDMS/90NR/PMMA-Si_20 (0.4%Si)  c) 90NR/PMMA-Si_15 (1.5%Si)                                             

d) 80NR/PMMA-Si_15 (3%Si)     e) 70NR/PMMA-Si_15 (4.5%Si)                                                     

f) 60NR/PMMA-Si_15 (6%Si)   g) 90NR/PMMA-Si_20 (2%Si)                                                   

h) 80NR/PMMA-Si_20 (4%Si)   i) 70NR/PMMA-Si_20 (6%Si)                                              

j)  60NR/PMMA-Si_20        (8%Si) 

 

90NR/PMMA-Si_20 

PDMS 

c) 90NR/PMMA-Si_15 

a)  NR 
b) PDMS/90NR/PMMA-Si_20 

d) 80NR/PMMA-Si_15 e) 70NR/PMMA-Si_15 f) 60NR/PMMA-Si_15 

g) 90NR/PMMA-Si_20 h) 80NR/PMMA-Si_20 i) 70NR/PMMA-Si_20 j) 60NR/PMMA-Si_20 

กลุ่มที่ 1 กลุ่มที่ 2 กลุ่มที่ 3 
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4.7 ประสิทธิภำพของไฮบริดเมมเบรนส ำหรับกระบวนกำรเพอร์แวพอเรชัน 

ไฮบริดเมมเบรนชนิด 70NR/PMMA-Si_15 สัดส่วนสารตัวเติมอนุภาค PMMA-SiO2 สูง 

(ปริมาณอนุภาคซิลิกาในเมมเบรนร้อยละ 4.5 และค่า 300% มอดุลัส 5.72 MPa) ถูกเลือกใช้ทดสอบ

การแยกสารผสมเอทานอล -น้ำความเข้มข้นต่ างกัน (0-50 vol% ความเข้มข้น เอทานอล )               

ด้วยกระบวนการเพอร์แวพอเรชัน ตารางที่ 4.6 แสดงผลความเข้มข้นเอทานอลของสาร feed                 

ต่ อค่ าฟลักซ์ รวม  (total flux) ของ permeate จากกระบวนการเพอร์แ วพอเรชัน โดยใช้                          

ไฮบริดเมมเบรน NR/PMMA-SiO2 ค่าฟลักซ์รวมมีแนวโน้มที่สูงขึ้นจาก 1375 ไปเป็น 3834 g/m2h 

เมื่อลดความเข้มข้นของเอทานอลในสาร feed จากร้อยละ 50 ไปเป็นร้อยละ 10 และมีค่า                       

ฟลักซ์รวมมากเท่ากับ 4397 g/m2h ในภาวะที่สาร feed เป็นน้ำบริสุทธิ์ สำหรับสาร feed ของ

สารละลายเอทานอลร้อยละ 10-50 โดยปริมาตรให้ผลได้  permeate วัดโดยเทคนิค ATR/FTIR และ

เปรียบเทียบความเข้มข้นกับกราฟความเข้มข้นมาตรฐานของเอทานอล มีความบริสุทธิ์ของน้ำมากกว่า

ร้อยละ 98.9 โดยปริมาตร (98.9-99 vol%) คือมีเอทานอลอยู่นสาร permeate ประมาณร้อยละ 1 

โดยปริมาตร อธิบายได้ว่าเมื่อปริมาณน้ำในสาร feed มาก ส่งผลให้มีการเพ่ิมปริมาตรอิสระ                  

(free volume) ในเมมเบรนทำให้ค่าฟลักซ์รวมมีค่าสูงขึ้นและด้วยโครงสร้างโมเลกุลของน้ำที่มีขนาด

เล็กกว่าโมเลกุลของเอทานอล น้ำจึงสามารถผ่านเมมเบรนได้ง่ายกว่า [73, 80] 

ตางรางที่ 4.6 ผลของความเข้มข้นเอทานอลใน feed ต่อค่าฟลักซ์ และสัมประสิทธิ์การแยกของ

ไฮบริดเมมเบรน 70NR/PMMA-Si_15 (4.5 %Si) 

a สัมประสิทธ์ิการแยก คำนวณจาก องค์ประกอบในด้าน permeate ต่อองค์ประกอบของ feed                           

 ภาวะ: ใช้ไฮบริดเมมเบรนชนิด 70NR/PMMA-Si_15 ในการทำลอง 

Ethanol 
concentration 

(vol%) 

Total flux 
(g/m2h) 

% Pure water    
in permeate 

Separation factor a 

0 4397.1 100 - 

10 3834.7 98.9 9.6 

20 3167.7 99.0 26.0 

50 1375.8 98.9 86.2 
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การศึกษาประสิทธิภาพของไฮบริดเมมเบรนที่มีปริมาณ PMMA-SiO2 ต่างกัน จากการแยก

สารผสมเอทานอล-น้ำด้วยกระบวนการเพอร์แวพอเรชัน ที่ความเข้มข้นเอทานอลร้อยละ 20 โดย

ปริมาตร จากตารางที่ 4.7 และรูปภาพที่ 4.14 แสดงผลของปริมาณ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตที่

ต่างกันในไฮบริดเมมเบรนต่อ ค่าฟลักซ์รวมความบริสุทธิ์ของน้ำที่แยกได้และสัมประสิทธิ์การแยก 

พบว่าเมื่อปริมาณ PMMA-SiO2 สูงขึ้นจากร้อยละ 10 เป็น 30 โดยน้ำหนัก ค่าฟลักซ์รวมมีค่าสูงขึ้น        

จาก  1873 เป็ น  2244 g/m2h  อธิบ าย ได้ ว่ า ในภ าวะที่  PMMA-SiO2 ปริม าณ มากจะมี หมู่                    

ไฮดรอกซิลมากบนพ้ืนผิวซิลิกาเช่นกัน หมู่ไฮดรอกซิลจะเกิดพันธะไฮโดรเจนที่แข็งแรงระหว่าง       

โมเลกุลน้ำกับเมมเบรน ดังนั้นชั้นน้ำบริสุทธิ์ (pure water layer) ที่ผิวหน้าเมมเบรนสูงขึ้นทำให้

โมเลกุลน้ำผ่านเมมเบรนไปได้มากขึ้น [73] มากไปกว่านั้น PMMA เป็นพอลิเมอร์ที่มีโครงสร้างของ

พัน ธะเอส เตอร์ขั้ วสู งส่ งผล ให้ มี พ้ื นผิ วชอบน้ ำ  ทั้ งสองปั จจั ยท ำให้ อนุ ภ าค  PMMA-SiO2                       

นาโนคอมพอสิตสามารถเพ่ิมสมับติชอบน้ำให้กับเมมเบรน [79, 80] และผลที่ได้นี้สอดคล้องกับการ

ทดลองมุมสัมผัสหยดน้ำแสดงดังตารางท่ี 4.5 

สาร permeate วัดโดยเทคนิค ATR/FTIR และเปรียบเทียบความเข้มข้นกับกราฟ                  

ความเข้มข้นมาตรฐานของเอทานอล พบว่ามีความบริสุทธิ์ของน้ำมากกว่าร้อยละ 98.5 โดยปริมาตร 

ในทุกการทดลอง แสดงความสามารถในการกระจายตัวได้ดีของ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตในเมม

เบรนทำให้พื้นผิวของไฮบริดเมมเบรนยอมให้โมเลกุลของน้ำผ่านไปได้มากข้ึน  

ในส่วนของการทดลองกระบวนการเพอร์แวพอเรชันโดยใช้  PDMS/NR/PMMA-SiO2                 

ไฮบริดเมมเบรน แสดงให้เห็นความสามารถในการแยกสารผสมเอทานอลและน้ำที่ ดังแสดงในตารางที่

ตารางที่  4.7 พบว่าเมมเบรน  PDMS มีค่ าฟลักซ์ รวมเท่ ากับ  1782 g/m2h สาร permeate                        

มีความบริสุทธิ์ของน้ำร้อยละ 97.5 (มีเอทานอลอยู่ ใน permeate 2.5%) เมื่อเปรียบเทียบกับ 

PDMS/NR/PMMA-SiO2 ไฮบริด เมมเบรน พบว่ามีค่ าฟลักซ์ รวมลดลงมาเหลือ 413 g/m2h                             

แต่ที่น่าสนใจคือ permeate มีความบริสุทธิ์ของน้ำร้อยละ 98.7 (มีเอทานอลอยู่ใน permeate 

1.3%) และสัมประสิทธิ์การแยกที่สูงขึ้น ซึ่งเป็นผลจากเมมเบรน PDMS เป็นเมมเบรนที่มีสัมประสิทธิ์

การแยกต่ำในภาวะที่อุณหภูมิไม่สูง (30-40 องศาเซลเซียส) [62]  สามารถแยกสารผสมเอทานอลและ

น้ำได้น้อย (สัมประสิทธิ์การแยก 9.8) เมื่อเสริมชั้นเมมเบรน NR/PMMA-SiO2 สามารถเพ่ิมค่า

สัมประสิทธิ์การแยกจาก 9.8 ไปเป็น 19.0 เพราะ PDMS/NR/PMMA-SiO2 ให้ permeate มีความ
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บริสุทธิ์สูงร้อยละ 98.7 อธิบายได้ว่าเมมเบรน NR/PMMA-SiO2 เพ่ิมความสามารถในการแยกให้กับ

เมมเบรน PDMS แต่มีค่าฟลักซ์รวมที่ลดลงเนื่องจากพ้ืนผิวของ PDMS มีสมบัติไม่ชอบน้ำ ส่งผลให้

โมเลกุลน้ำสามารถผ่านเมมเบรนไปได้น้อยลง 

 

รูปภาพที่ 4.13 โครงสร้างเคมีของพอลิไดเมทิลไซลอกเซน (polydimethylxiloxane, PDMS) 

ผลการทดลองข้างต้นกล่าวไว้ว่าการเพ่ิมปริมาณ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตในไฮบริด             

เมมเบรน ส่งผลต่อประสิทธิภาพของไฮบริดเมมเบรนอย่างมีนัยสำคัญ และแสดงให้เห็นความสามารถ

ของนาโนคอมพอสิตสำหรับการปรับปรุงพ้ืนผิวของเมมเบรนให้มีความชอบน้ำมากขึ้น นำไปสู่

ความสำเร็จในการประยุกต์ใช้ไฮบริดเมมเบรน NR/PMMA-SiO2 ในกระบวนการแยกได้จริง 

สรุปจากผลการทดลองของปริมาณ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตต่อประสิทธิภาพของ

ไฮบริดเมมเบรน สมบัติเชิงความร้อน และสมบัติเชิงกล สามารถสรุปได้ว่าไฮบริดเมมเบรน                         

ที่เหมาะสำหรับกระบวนการเพอร์แวพอเรชันในการแยกสารผสมเอทานอล -น้ำคือไฮบริดเมมเบรน

ชนิด 80NR/PMMA-Si_20 (4 %Si) เพราะมีค่าฟลักซ์รวมที่สูง (2100 g/m2h) สามารถแยกน้ำได้

ความบริสุทธิ์ร้อยละ 98.5 และค่าสัมประสิทธิ์การแยก 16.4 มากไปกว่านั้นไฮบริดเมมเบรนชนิดนี้

แสดงให้เห็นสมบัติทางความร้อนที่สูงขึ้นเล็กน้อย สมบัติเชิงกลในด้านค่าความทนต่อแรงดึงสูง                 

(20 MPa) และค่าใกล้เคียงยางธรรมชาติ (22.2 MPa)  ค่า 300% มอดุลัสที่สูง (3.69 MPa) เมื่อเทียบ

กับเมมเบรนยางธรรมชาติ (1.61 MPa) แสดงให้เห็นความสามารถในการกระจายตัวที่ดีของอนุภาค               

PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิต และศักยภาพของไฮบริดเมมเบรนในการนำไปประยุกต์ใช้สำหรับการ

แยกประสิทธิภาพสูง 
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ตารางที่  4.7 ผลของปริมาณ  PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิต ต่อค่าฟลักซ์  และสัมประสิทธิ์                 

การแยกของไฮบริดเมมเบรน 

 

 

รูปภาพที่ 4.14 ผลของปริมาณ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตต่อค่าฟลักซ์รวม 

Sample SiO2 content  
(%) 

Total flux 
(g/m2h) 

Pure water in 
permeate (%) 

Separation 
factor 

NR 0 0 - - 
90NR/PMMA-Si_20 2 1873.1 98.6 17.6 
80NR/PMMA-Si_20 4 2100.7 98.5 16.4 
70NR/PMMA-Si_20 6 2244.6 98.7 19.0 

PDMS 0 1781.9 97.5 9.8 
PDMS/90NR/PMMA-Si_20 0.4 412.9 98.7 19.0 
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บทที ่5 

สรุปผลกำรทดลองและข้อเสนอแนะ 

5.1 สรุปผลกำรทดลองกำรเตรียม PMMA-SiO2 โนคอมพอสิต 

งานวิจัยนี้ศึกษาการสังเคราะห์ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตด้วยเทคนิคราฟต์อิมัลชัน            

พอลิเมอไรเซชัน ควบคู่ไปกับ DMP ศึกษาผลของตัวแปรเพ่ือเลือก PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิต            

ที่เหมาะสมจะนำไปเป็นสารตัวเติมของไฮบริดเมมเบรนจากยางธรรมชาติ จากไฮบริดเมมเบรน  

NR/PMMA-SiO2 ที่ได้ ศึกษาสมบัติเชิงกลและใช้ในกระบวนการเพอร์แวพอเรชันสำหรับการแยกสาร

ผสมเอทานอลและน้ำ 

 ก) ผลของการเตรียม PMMA และ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตอิมัลชัน 

จากราฟต์พอลิเมอไรเซชัน ปริมาณสารมาโครราฟต์ร้อยละ 10 โดยน้ำหนักของมอนอเมอร์ 

PMMA อิมัลชันมีอนุภาคขนาดเล็กขนาด 86.2 nm และเสถียรอยู่ในรูปอิมัลชัน ค่าร้อยละการเปลี่ยน

มากกว่า 80 แสดงให้เห็นประสิทธิภาพการทำปฏิกิริยาอิมัลชันพอลิเมอไรเซชันของสารมาโคร -ราฟต์ 

ภาพถ่าย TEM ลักษณะทางสัณฐานวิทยาของ PMMA แสดงลักษณะอนุภาคเป็นทรงกลมมีขนาด

สอดคล้องกับขนาดอนุภาคเฉลี่ยจากการแจกแจงอนุภาคท่ีวัดโดยเทคนิค DLS 

การสังเคราะห์ PMMA-SiO2 ด้วยราฟต์พอลิเมอไรเซชันให้อิมัลชันที่มีขนาดอนุภาคเฉลี่ยของ 

PMMA-SiO2 เพ่ิมขึ้นจาก 57.6 nm ไปถึง 131.1 nm เมื่อเพ่ิมปริมาณอนุภาคซิลิกาจากร้อยละ 10 

ไปถึง 20 โดยน้ำหนักของมอนอเมอร์ ตามลำดับ ผลของปริมาณซิลิกาต่อค่าร้อยละการเปลี่ยนของ

มอนอเมอร์มีค่าสูงขึ้นจากร้อยละ 88 เป็นร้อยละ 96 ผลของปริมาณซิลิกาประสิทธิภาพการห่อหุ้ม           

ซิลิกาของมอนอเมอร์มีแนวโน้มลดลงจากร้อยละ 67 ไปเป็นร้อยละ 48 เมื่อปริมาณซิลิกาเพ่ิมขึ้นจาก

ร้อยละ 10  ไปถึงร้อยละ 20 ตามลำดับ ยืนยันผลนี้จากลักษณะ PMMA-SiO2 emulsion ที่เกิด                   

การแยกชั้นเมื่อมีการเพ่ิมอนุภาคซิลิกาในปริมาณมากขึ้น ภาพถ่ายTEM ของลักษณะทางสัณฐาน

วิทยาของ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตให้เห็นอนุภาคเดี่ยวลักษณะของโครงสร้างแกนและเปลือก

อนุภาคซิลิกาถูกแยกด้วยผนังบางของพอลิเมอร์แสดงการห่อหุ้มของ PMMA บนอนุภาคซิลิกาอย่าง

ชัดเจน จากค่าน้ำหนักโมเลกุลมีค่าเพ่ิมขึ้นจาก 92047 g/mol (𝑀̅𝑛) และ 186301 g/mol (𝑀̅𝑤
̅̅ ̅̅ ) เป็น 

174844 g/mol (𝑀̅𝑛) และ 493443 g/mol (𝑀̅𝑤)  เมื่อเพ่ิมปริมาณซิลิกาจากร้อยละ 10  ไป 20 
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ตามลำดับ และค่าดัชนีการกระจายค่าน้ำหนัก มีค่าอยู่ในช่วง 1.7-2.8 แสดงถึงการควบคุมน้ำหนัก

โมเลกุล และการควบคุมขนาดอนุภาคที่ดีของเทคนิคราฟต์อิมัลชันพอลิเมอไรเซชันควบคู่กับเทคนิค 

DMP 

ข) ผลการทดสอบสมบัติเชิงกล และสมบัติเชิงความร้อนของไฮบริดเมมเบรน 

สำหรับสมบัติเชิงความร้อนค่า Tmax ของไฮบริดเมมเบรน NR/PMMA-SiO2 มีค่าเพ่ิมขึ้นเป็น 

380.5 องศาเซลเซียส (70NR/PMMA-Si_15) และ 379.9 องศาเซลเซียส (70NR/PMMA-Si_20) 

ตามลำดับ เมื่อเทียบกับเมมเบรน NR (376 องศาเซลเซียส)  แสดงให้เห็นการกระจายตัวที่ดีของ

อนุภาค PMMA-SiO2 ในเมมเบรนส่งผลให้มีค่าเสถียรภาพทางความร้อนในเมมเบรนที่สูงขึ้น 

สมบัติ เชิ งกลของไฮบริด เมมเบรนมีค่ า 300% มอดุลัส เพ่ิมขึ้น เป็น  2.63-5.72 MPa            

สำหรับ ไฮบริด เมมเบรน NR/PMMA-Si_15 และ  2.27-4.42 MPa  สำหรับไฮบริด เมมเบรน 

NR/PMMA-Si_20 เมื่อเทียบกับ NR (1.61 MPa)  เป็นผลจากค่ามอดุลัสที่สูงของ PMMA และการ

กระจายตัวของอนุภาคซิลิกาในเมมเบรนทำหน้าที่ลดความยืดหยุ่นของสายพอลิเมอร์และเสริมค่า           

มอดุลัสในไฮบริดเมมเบรน การเติมอนุภาค PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตของไฮบริดเมมเบรน 

90NR/PMMA-Si_15 และ 90NR/PMMA-Si_20 ค่าความทนแรงดึงสูงขึ้นเป็น 34.1 และ 25.6 MPa 

ตามลำดับ เมื่อเทียบกับเมมเบรน NR ที่มีค่าความทนต่อแรงดึง 22.2 MPa และการจับตัวเป็น              

แอกโกลเมอเรตของอนุภาคซิลิกาส่งผลให้ค่าความทนแรงดึงลดลงในภาวะการเติมอนุภาค                      

นาโนคอมพอสิตที่สูงขึ้น 

ค) ผลการทดสอบประสิทธิภาพของไฮบริดเมมเบรน 

จากกระบวนการเพอร์แวพอเรชันโดยใช้ไฮบริดเมมเบรน 70NR/PMMA-Si_15 สำหรับผล

ของความเข้มข้น เอทานอลในสาร feed ค่าฟลักซ์รวมมีแนวโน้มที่ เพ่ิมขึ้นจาก 1375 เป็น                     

3834 g/m2h เมื่อลดความเข้มข้นของเอทานอลในสาร feed จากร้อยละ 50 เป็นร้อยละ 10 และ            

มีความบริสุทธิ์ของน้ำใน permeate มากกว่าร้อยละ 98.9 โดยปริมาตร สำหรับผลของปริมาณ

อนุภาคนาโนคอมพอสิตในไฮบริดเมมเบรนเมื่อปริมาณ PMMA-SiO2 สูงขึ้นจาก 10 (90NR/PMMA-

Si_20) เป็น 30% (70NR/PMMA-Si_20) โดยน้ำหนัก ค่าฟลักซ์รวมมีค่าสูงขึ้นจาก 1873 เป็น 2244 
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g/m2h เนื่องจากหมู่ไฮดรอกซิลเพ่ิมขึ้นบนพ้ืนผิวซิลิกามาก ดังนั้นหมู่ไฮดรอกซิลจะเกิดพันธะ

ไฮโดรเจนที่แข็งแรงระหว่างโมเลกุลน้ำกับเมมเบรน ทำให้โมเลกุลน้ำผ่านเมมเบรนไปได้มากขึ้น  

จากผลการทดลองข้างต้นสรุปได้ว่า ไฮบริดเมมเบรนที่ เหมาะสำหรับกระบวนการ                

เพอร์แวพอเรชันในการแยกสารผสม  เอทานอล -น้ำคือไฮบริดเมมเบรนชนิด 80NR/PMMA-Si_20 

เพราะมีค่าฟลักซ์รวมที่สูง (2100 g/m2h) สามารถแยกน้ำได้ความบริสุทธิ์ร้อยละ 98.5 และ                  

ค่าสัมประสิทธิ์การแยกที่สูง รวมถึงสมบัติเชิงกลและสมบัติเชิงความร้อนที่ ได้รับการพัฒนา                      

แสดงให้ เห็นความสามารถในการกระจายตัวที่ดีของอนุภาค PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิต                    

ดังนั้นไฮบริดเมมเบรน NR/PMMA-SiO2 จึงเป็นวัสดุ  ที่มีศักยภาพในการนำไปประยุกต์ใช้ในการแยก

เอทานอล-น้ำที่มีประสิทธิภาพสูง 

 

5.2 ข้อเสนอแนะ 

1. สำหรับผลของปริมาณสารมาโคร-ราฟต์ควรเพ่ิมความเข้มข้นของสารมาโคร-ราฟต์ให้สูงขึ้นอีกเพ่ือ

หาขนาดอนุภาคที่ เล็กที่สุดที่เป็นไปได้ของ PMMA emulsion เพ่ือศึกษาต่อไปในการเตรียม              

PMMA-SiO2 และไฮบริดเมมเบรน 

2. ไฮบริดเมมเบรนชนิด PDMS/NR/PMMA-SiO2 สามารถพัฒนาได้อีกควรหาภาวะที่เหมาะสมของ

การเตรียมเมมเบรนและศึกษาเพ่ิมเติมเกี่ยวกับการข้ึนรูปเสถียรภาพของเมมเบรน 

3. ในกระบวนการเพอร์แวพอเรชันควรศึกษาอุณหภูมิสาร feed ต่อประสิทธิภาพของไฮบริดเมมเบรน 

เนื่องจากเป็นตัวแปรที่อาจเพิ่ม/ลดประสิทธิภาพของไฮบริดเมมเบรนได้ 
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ภำคผนวก ก 

องค์ประกอบของยำงธรรมชำติ 

ตารางท่ี ก-1 สมบัติของน้ำยางธรรมชาติ 

สมบัติ ผลการทดสอบ 

ปริมาณของแข็งรวม (total solid content, %) 61.79 

ปริมาณเนื้อยาง (dry rubber content, %) 60.12 

ปริมาณของแข็งอ่ืน (non rubber content, %) 1.67 

ปริมาณแอมโมเนียม (ammonia content on total weight, %) 0.69 

ปริมาณแอมโมเนียม (ammonia content on water phase, %) 1.81 

ค่า pH 10.32 

ค่าโพแทสเซียมไฮดรอกไซด์ (KOH number, %) 0.602 

ค่ากรดไขมันระเหยได้ (volatile fatty acid number) 0.0288 

ความสเถียรเชิงกล (mechanical stability time at 55% TS., sec) 900 

ค่าความถ่วงจำเพาะ ที่ 25 องศาเซลเซียส 0.9461 

ปริมาณแมกนีเซียม (ppm) 33.75 

ความหนืด (viscosity at 60% TS., cps.) 76 

ค่ายางจับก้อน (coagulum content, 80 mesh, ppm) 28 

การทดสอบปฏิบัติตามมาตรฐาน ISO 2004-1997(E) 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

63
 

ภำ
คผ

นว
ก 
ข 

ข้อ
มูล

กำ
รสั

งเค
รำ
ะห์

 P
M

M
A-

SiO
2 e

m
ul

sio
n 

 

ตา
รา

งท
ี่ ข

-1
  ต

าร
าง

กา
รท

ดล
อง

ผล
ขอ

งป
ริม

าณ
ซิล

ิกา
ต่อ

สม
บัต

ิขอ
ง P

M
M

A-
SiO

2 e
m

ul
sio

n 

  

ภ    

  
 

 

   
   

   
   

   
 

ภา
วะ

 : 
มอ

นอ
เม

อร
์ M

MA
 3

 ก
รัม

 น
้ำD

I 3
0 

กร
ัม 

ตัว
ริเร

ิ่ม 
AC

P 
0.0

3 
กร

ัม 
สา

รม
าโ

คร
-รา

ฟต
์ 0

.3 
กร

ัม 
ทำ

ปฏ
ิกิร

ิยา
ที่ 

อุณ
หภ

ูมิ 
75

 อ
งศ

าเซ
ลเ

ซยี
ส 

2 
ชม

. 

Sa
m

pl
e 

SiO
2 l

oa
di

ng
 

(%
) 

M
on

om
er

 c
on

ve
rsi

on
 

(%
) 

SiO
2 
en

ca
ps

ul
at

io
n 

ef
fic

ie
nc

y 
(%

) 
So

lid
 c

on
te

nt
 

(%
) 

Av
er

ag
e 

pa
rti

cl
e 

siz
e 

(n
m

) 
PM

M
A 

0 
84

 
- 

n/
a 

88
.7 

PM
M

A 
0 

88
 

- 
n/

a 
83

.7 

PM
M

A-
Si_

10
 

10
 

87
 

63
 

9.4
 

54
.8 

PM
M

A-
Si_

10
 

10
 

88
 

71
 

9.6
 

60
.4 

PM
M

A-
Si_

15
 

15
 

93
 

55
 

10
.5 

99
.4 

PM
M

A-
Si_

15
 

15
 

93
 

58
 

10
.5 

84
.2 

PM
M

A-
Si_

20
 

20
 

97
 

52
 

11
.2 

13
6.2

 

PM
M

A-
Si_

20
 

20
 

95
 

44
 

11
.0 

12
7.2

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

64 

ภำคผนวก ค 

ข้อมูลดิบน ้ำหนักโมเลกุลของพเีอม็เอม็เอ-ซิลกิำนำโนคอมพอสิต 

 

 

รูปภาพที่ ค-1 ผลจากการวิเคราะห์น้ำหนักโมเลกุลของ PMMA-Si_10 

 

 

รูปภาพที่ ค-2 ผลจากการวิเคราะห์น้ำหนักโมเลกุลของ PMMA-Si_15 
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รูปภาพที่ ค-3 ผลจากการวิเคราะห์น้ำหนักโมเลกุลของ PMMA-Si_20 
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ภำคผนวก จ 

กำรค ำนวณค่ำสัดส่วนกำรบวมและค่ำควำมหนำแน่นพนัธะเช่ือมขวำง 

ค่าการบวมตัวของยางธรรมชาติ/ PMMA-SiO2 นาโนคอมพอสิตไฮบริดเมมเบรนหาได้จากวิธี

ตามมาตรฐาน ASTM D471 โดยการเตรียมตัวอย่างขนาด 10 × 10 × 1 มิลลิเมตร แล้วนำไปแช่ใน

โทลูอีนเป็นเวลา 7 วัน ที่อุณหภูมิห้อง [64] สัดส่วนค่าการบวมตัวคำนวณดังสมการ 

สัดส่วนค่าการบวมตัว = 
(𝑊𝑆2−𝑊𝑆1)

𝑊𝑆1
 

WS1 และ WS2 คือน้ำหนักของตัวอย่างก่อนและหลังแช่ในโทลูอีนตามลำดับ 

ตัวอย่างการคำนวณ: ฟิล์มยาง 90NR/PMMA-Si_15 (ขนาดฟิล์ม 1.0 x 1.0 x 0.04 เซนติเมตร3) 

น้าหนักของฟิล์มยางก่อนแช่    =    0.0315 กรัม 

น้าหนักของฟิล์มยางหลังแช่    =    0.3156 กรัม 

 

สัดส่วนค่าการบวมตัว     =   
(0.3156−0.0315)

0.0315
 

      =   9.02 

การคำนวณค่าความหนาแน่นพันธะเชื่อมขวางของไฮบริดเมมเบรนคำนวณโดยใช้สมการ 

Flory-Rehner [65, 66] ดังสมการ 

ความหนาแน่นพันธะเชื่อมขวาง (mol/cm3) = 
−[ln(1−Vr)+Vr+χVr

2]  

Vs(Vr
1 3⁄ −

Vr
2

)
 

โดยที่ค่า Vs คือปริมาตรโมลาร์ของโทลูอีน (106.2 cm3/mol) ค่า χ คือตัวแปรอันตรกิริยาระหว่าง 

พอลิเมอร์และสารละลาย (0.3795) และค่า Vr คือเศษส่วนปริมาตร คำนวณดังสมการ 

Vr = 

𝑊𝑆1 

𝜌𝑟
 − 

𝑊𝑓

𝜌𝑓

(
𝑊𝑆1 

𝜌𝑟
 − 

𝑊𝑓

𝜌𝑓
)+(

𝑊𝑆2−𝑊1
𝜌𝑠

)
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โดยค่า  

Wf น้ำหนักของสารตัวเติมในยางธรรมชาติ (กรัม) 

 ρr คือความหนาแน่นของยางธรรมชาติ (g/cm3)  

ρf คือความหนาแน่นของสารตัวเติมใช้เป็นค่าความหนาแน่ของสารผสมระหว่างอนุภาคซิลิกา       

และ PMMA (15% Si = 0.578 g/cm3, 20% Si = 0.662 g/cm3) 

ρs คือค่าความหนาแน่ของโทรลูอีน (0.862 g/cm3) 

 

การคำนวณความหนาแน่นของฟิล์มยาง (ρr) 

ρr      =  0.0315 / (1.0 x 1.0 x 0.04) 

        =  0.7875 กรัม/เซนติเมตร3 

การคำนวณสัดส่วนโดยปริมาตรของยางที่บวมตัว (Vr) 

 Vr     =    
0.0315 

0.7875
 − 

(
0.25
81

)

0.578

(
0.0315 

0.7875
 − 

(
0.25
81

)

0.578
)+(

0.3156−0.0315

0.862
)

 

 

      = 0.095 

การคำนวณความหนาแน่นพันธะเชื่อมความ (crosslink density) 

 =      
−[ln(1−0.095)+0.095+(0.3795×0.0952]

  

106.2(0.0951 3⁄ −(
0.095

2
))

 

 

= 3.01×10-5 mol/cm3
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ภำคผนวก ซ 

กรำฟควำมเข้มข้นมำตรฐำนของเอทำนอล 

 

ตารางที่ ซ-1 แสดงค่าการดูดกลืนแสดงที่ความยาวคลื่น  1040 cm-1 ของสารละลายมาตรฐาน        

เอทานอลด้วยเทคนิค ATR-FTIR สเปกโทรสโกปี 

Ethanol concentration (%vol) R/R0 (1040 cm-1) Log(R/R0) 

0 90 1.954 
25 69.5 1.842 
50 52 1.716 
75 38.9 1.590 
100 28.4 1.453 

 

 

 

รูปภาพที่ ซ-1 กราฟความเข้มข้นมาตรฐานของสารละลายเอทานอล 

%vol EtOH 
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ภำคผนวก ฌ 

ข้อมูลกำรทดลองเพอร์แวพอเรชัน 

 

ตารางท่ี ฌ-1 ตารางข้อมูลจากการทดสอบไฮบริดเมมเบรนด้วยกระบวนการเพอร์แวพอเรชัน 

Sample Area 
(m2) 

Time 
(h) 

Permeate 
weight (g) 

Total flux 
(g/m2h) 

NR 0.00113 3 0 0 

90NR/PMMA-Si_20 0.00113 3 5.24 1539 

90NR/PMMA-Si_20 0.00113 3 6.37 1873 

80NR/PMMA-Si_20 0.00113 3 7.14 2100 

80NR/PMMA-Si_20 0.00113 3 7.15 2100 

70NR/PMMA-Si_20 0.00113 3 7.42 2182 

70NR/PMMA-Si_20 0.00113 3 7.64 2244 

ภาวะ : ทำการทดลองแยกสาร feed ของสารละลายเอทานอลร้อยละ 20 โดยปริมาตร ทำการหมุนเวียนสาร feed 

ที่ ผิ วหน้าเมม เบรนเป็น เวลา 2 ช่ั วโมง ก่อนลดความดับที่ ฝั่ ง permeate เพื่ อ เริ่มกระบวนการ                      

เพอร์แวพอเรชัน และใช้เวลาในการทดสอบเป็นเวลา 3 ช่ัวโมง 
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ภำคผนวก ญ 

SEM ไมโครกรำฟของพ้ืนผิวไฮบริดเมมเบรน 

 

 

 

 

รูปภาพที่  ญ -1 แสดงภาพ SEM ไมโครกราฟของ a) NR b) 90NR/PMMA-Si_20            

c) 70NR/PMMA-Si_20 

a) NR 

b) 90NR/PMMA-Si_20 

c) 70NR/PMMA-Si_20 

X1000 

X1000 

X1000 X10000 

X10000 

X10000 Scale bar = 10µm 

Scale bar = 10µm 

Scale bar = 10µm Scale bar = 1µm 

Scale bar = 1µm 

Scale bar = 1µm 
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