
บทท่ี 3
วิธืดำเนินการวิจัย

3.1 วิสดุ สารเคมี และอุปกรณ์

3.1.1 สารเคมี

บริษัทผู้ผลิตและเกรดที่เสือกใช้ของสารเคมีสำหรับการไกลโคลิซิสพอลิแล็กทิกแอชิด 
การเช่ือมต่อโซ่ของผลิตภัณฑ์โกลโคไลซ์ และการวิเคราะห์สมบัติของผลิตภัณฑ์ท่ีได้ (ตารางท่ี 3.1)

ตารางท่ี 3.1 บริษัทผู้ผลิตและเกรดของสารเคมีท่ีใช้ในงานวิจัย
สารเคมี รายละเอียด

1. พอลิแสิกทิกแอชิด (Polylactic acid ; PLA) NatureWorks® PLA polymer 4042D
2. เอทิสืนไกลคอล (Ethylene glycol ; EG) LAB-SCAN® AR grade
3. เมทิลีนไดทีเนิลไดไอโซไชยาเนต (4,4'-Methylene Sigma-Aldrich® AR grade

diphenyl diisocyanate; MDI)
4. คลอโรฟอร์ม (Chloroform) LAB-SCAN® AR grade
5. เมทานอล (Methanol) LAB-SCAN® commercial grade
6. เอทานอล (Ethanol) LAB-SCAN® AR grade
7. โพแทสเซียมไฮดรอกไซด์ (Potassium hydroxide; Merck® grade for analysis

KOH)
8. โพแทสเซ ียมไฮโดรเจนฟแทเลต (Potassium Carlo Erba ® grade for analysis

hydrogen phthalate; KHP; KHC8H40 4)
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3.1.2 ว้สดุแระอุปกรณ์

1. ปัมสุญญากาศ (Vacuum pump) ยีห้อ Welch
2. เครองให้ความร้อนชนิดควบคุมอุณหภูมิและปรับความเร็วรอบในการกวนได้ (Hot plate) 

ย่ีห้อ Coming รุ่น PC-220
3. แท่งกวนแม่เหล็ก (Magnetic bar)
4. ชุดเคร่ืองแก้วสำหรับการสังเคราะห์ ประกอบด้วย

4.1 ชุดควบแน่น (Condenser)
4.2 ขวดก้นกลม 2 คอ (2-necks round bottom flask) ขนาด 250 มิลลิลิตร
4.3 ขวดก้นกลม (Round bottom flask) ขนาด 250 มิลลิลิตร
4.4 ข้อต่อรูปตัววาย
4.5 ข้อต่อนำแก๊ส

5. เครืองกวนสาร (Mechanical Overhead Stirrers) ยีห้อ Heidolph รุ่น RZR 2051 
control

6. เคร่ืองช่ังไฟฟัา Mettler Toledo PB 3002
7. ดู้อบสุญญากาศ (Vacuum oven) ย่ีห้อ BINDER รุ่น VD23
8. ขวดวัดปริมาตร (Volumetric flask) ขนาด 250 และ 100 มิลลิลิตร
9. กระบอกตวง (Graduated Cylinder) ขนาด 100 มิลลิลิตร

10. ปีกเกอร์ (Beaker) ขนาด 100 250 และ 500 มิลลิลิตร
11. กระดาษกรอง (Filter paper circle) ย่ีห้อ Whatman เบอร์4 และเบอร์40
12. กรวยกรอง (Buchner funnel)
13. หลอดหยด (Dropper)
14. แท่งแก้วคนสาร (Stirring rod)
15. บิวเรต (Burette)
16. ปิเปต (Pipette)
17. เคร่ืองขึนรูปแบบอัด (Compression molding)
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3.2 เครี'องมี'อวิเคราะห์

1. Nuclear magnetic resonance (NMR) ยีห้อ Bruker Biospin รุ่น DPX-300
2. Gei Permeation Chromatography (GPC) รุ่น Waters e2695 separations modules
3. Thermogravimetric Analysis (TGA) ยีห้อ Mettler Toledo รุ่น TG/SDTA851 e
4. Differential Scanning Calorimeter (DSC) ยีห้อ Mettler Toledo รุ่น DSC 1
5. Dynamic Mechanical Analyzer (DMA) ยีห้อ METTLER TOLEDO รุ่น DMA8610

3.3 วิธีการทดลอง

3.3.1 การสิงเคราะห์ผสิตภัณฑ์ไกลโคไลซ์จากพอสิแเกทิกแ'อวิด

เตรียมผลิตภัณฑ์ไกลโคไสซ'โดยปรับเปลี่ยนปริมาณรวมของสารตั้งต้น อัตราส่วนของ 
เอทิลนไกลคอลต่อพอสิแล็กทิกแอวิด อุณหภูมิ และเวลาในการทำปฏิกริยา ดังแสดงในตารางท่ี
3.2 และ 3.3

บรรจุเม็ดพอลิแล็กทิกแอวิดและเอทิลนไกลคอลในขวดก้นกลม 2 คอ แล้วติดต้ังชุด 
ควบแน่นและข้อต่อนำแก๊สไนโตรเจนดังรูปท่ี 3.1 ก่อนเร่ืมปฏิกิริยาใช้ปมสุญญากาศ (vacuum 
pump) ดูดอากาศภายในขวดออก หลังจากน้ันปิดปมสุญญากาศ แล้วปล่อยแก๊สไนโตรเจนเข้าสู่ 
ระบบผ่านท่อนำแก๊สและให้ความร้อนกับของผสมจนถึงอุณหภูมิท่ีกำหนด พร้อมท้ังกวนด้วยแท่ง 
แม่เหล็กหรีอเครื่องกวนสาร (ในกรณีท่ีเพ่ิมปริมาณ) ตลอดเวลา ด้วยความเร็ว 200 รอบต่อนาที 
หลังจากปฏิกิริยาไกลโคลิซิสดำเนินไปครบตามระยะเวลา จึงหยุดปฏิกิริยาโดยปิดครองให้ความ 
ร้อน (hot plate) แล้วเปิดปมสุญญากาศเพ่ือควบแน่นเอทิลนไกลคอลท่ีเหลือออกจากผลิตภัณฑ์ 
ภายหลังเสร็จสิ้นปฏิกิริยานำผลิตภัณฑ์ที่ได้ไปตกตะกอนในนํ้าหรีอเมทานอลซึงก็คือผลิตภัณฑ์ 
ไกลโคไลซ์โดย

กรณีใช้น้ําเป็นดัวกลาง หลังเสร็จส้ินปฏิกิริยาเทผลิตภัณฑ์ลงในอ่างน้ําเยิน นำ 
ตะกอนผลิตภัณฑ์ไกลโคไสช!ปอบให้แห้งในตู้อบสุญญากาศท่ี 60 องศาเซลเซึยส เป็นเวลา 24 
ช่ัวโมง

กรณีใช้เมทานอลเป็นตัวกลาง รอให้ผลิตภัณฑ์เยิน จากน้ันละลายในคลอโรฟอร์ม 
แล้วตกตะกอนในเมทานอล แล้วจึงนำตะกอนผลิตภัณฑ์ไกลโคไลซ์ไปอบไล่ความชื้นในตู้อบ 
สุญญากาศท่ีอุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 24 ช่ัวโมง
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รูปที่ 3.1 อุปกรณ์ในการทำปฏิกิริยาไกลโคสิ!ส

ตารางท่ี 3.2 ภาวะท่ีใช้ในปฏิกิริยาไกลโคลิซิสของพอลิแล็กทิกแอชิด

EG:PLA 
(โดยใ!าหนัก)

ปริมาณ PLA 
ทางการค้า 

(กรัม)

ปริมาณ
รวม

(กรัม)

อุณหภูมิ (°C) เวลา (นาที)
175 185 195 30 60 90

0.5:1 20 30 - - ฑ ์ * - -

1:1 20 40 ฑ ์ *
3:1 20 80 - - ฑ ์ * - -

* สืกษาอิทธิพลของตัวกลางในการทำให้ผลิตภัณฑ์บริสุทธิ้ โดยตกตะกอนในนำ
เปรยบเทียบภับเมทานอล

ตารางท่ี 3.3ภาวะท่ีใช้ในปฏิกิริยาไกลโคลิชิสของพอลิแล็กทีกแอชิด (เพมปริมาณรวม)

EG-.PLA 
(โดยน้ําหนัก)

ปริมาณ PLA 
ทางการค้า

(กรัม)

ปริมาณ
รวม

(กรัม)

อุณหภูมิ (๐(ว) เวลา (นาที)

175 185 195 30 60 90

0.5:1 200 300 - - -
0.75:1 200 350 - - - -

1:1 150 300 - - -
1.5:1 120 300 - - - -
1.5:1 200 500 - - - -
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3.3.2 การเท่ีอมต่อโช้ฃองผลิต/รัณฑ์ใกรโคไลช้ซองพอลิแเกทีณเอรี!ด

เติมผลิตภัณฑ์ไกลโคไลซ์ (ปริมาณ 5 กรัม) และสารเชื่อมต่อโซ่ชนิดเมทิสืนไดฟืนิล 
ไดไอโซไชยาเนต (methylene diphenyl diisocyanate; MDI) ท่ีมีอัตราส่วน'ของ OH:NCO ตามท่ี 
กำหนดลงในขวดก้นกลม เม่ืออุณหภูมิในอ่างน้ํามันสูงถึงท่ีกำหนด (ตารางท่ี 3.4) ให้ติดตงเคร่ือง 
แก้วสำหรับทำปฏิกิริยาเช่ือมต่อโซ่ภายใต้สุญญากาศดังรูป 3.2 เม่ือของผสมท้ังหมดหลอมจึงเร่ิม 
นับเวลาตามท่ีกำหนดไว้ในตารางท่ี 3.4 จากน้ันรอให้ผลิตภัณฑ์ท่ีผ่านการเช่ือมต่อโซ่เย็น แล้วจึง 
นำไปทำให้บริลุทธ้ีโดยละลายในคลอโรฟอร์มแล้วตกตะกอนในเมทานอล สุดท้ายนำผลิตภัณฑ์ท่ี 
ไต้ไปอบไล่ความช้ืนในตู้อบสุญญากาศท่ีอุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 24 ช่ัวโมง

รูปที่ 3.2 อุปกรณ์ในการทำปฏิกิริยาการเช่ือมต่อโซ่

ตารางท่ี 3.4 อุณหภูมิและเวลาท่ีใช้ในปฏิกิริยาการเช่ือมต่อโซ่ของผลิตภัณฑ์ไกลโคไลซ์ท่ีเตรียมได้

ภาวะที่
เวลา (นาที) ท ี่ใช ้ในการทำปฏ ิก ิร ิฮาท ี่อ ุณหภ ูม ิ

175 °c 185 °c œ en O 2 0 0  °c 2 1 0  °c
1 10 - - - -

2 30 - - - -

3 60 - - - -
4 10 20 - - -

5 10 10 10 - -

6 - 10 20 - -

7 - - - 10 -

8 - - - - 10
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3.4 การว ิเคราะห ์สมบ^ผส ิตภ ัณฑ ์ท ี่ช ังเคราะห ์ได ้

3.4.1 การว ิเคราะห ์โครงสร ้างทางเคม ีด ้วยเทคน ิคน ิวเคล ียร ์แมกเนต ิกเรโซแนนซ ์
(NMR)

ตรวจสอบโครงสร้างทางเคมีของผลิตภัณฑ์ไกลโคไลช์จากพอลิแล็กทีกแอชิดและ 
ผลิตภัณฑ์ท่ีผ่านการเช่ือมต่อโซ่ โดยเครอง Proton Nuclear Magnetic Resonance (1H-NMR) 
รุ่น Bruker Biospin DPX-300 NMR spectrometer (รูปท่ี 3.3) ท้ังน้ีเตรียมตัวอย่างโดยละลายสาร 
ตัวอย่างใน chloroform-d แล้วทำการวิเคราะห์ด้วยความถ่ี 300 MHz ท่ีอุณหภูมีห้อง

รูปที่ 3.3 เครี’อง Nuclear Magnetic Resonance (NMR) (Bruker Biospin DPX-300)

3.4.2 การวิเคราะห์น ํ้าหน ักโมเสกุสเฉส ี่ยด ้วยเทคนิคเจสเพอมีเอชันโครมาโทกราฟที!
(GPC)

วิเคราะห์นํ้าหนักโมเลกุลเฉลี่ยโดยนํ้าหนัก (MJ นํ้าหนักโมเลกุลเฉลี่ยโดยจำนวน (Mn) 
และค่า การกระจายตัวของน้ําหนักโมเลกุล (PDI) ของผลิตภัณฑ์ไกลโคไลช์จากพอลิแล็กทิกแอชิด 
และผลิตภัณฑ์ท่ีผ่านการเช่ือมต่อโซ่ ท่ีสามารถละลายในตัวทำละลายเตตระไฮโดรที!วแรน (Tetra- 
hydrofuran; THF) ด้วยเคร่ือง GPC รุ่น Waters e2695 (รูปท่ี 3.4) ช่ึงมี 2 วิธีในการตรวจวัด กรณี 
ใช้ตัวตรวจวัด (detector) ชนิดเดียวคือ Viscotek model 3580 (refractive index) เรียกวิธีนีว่า 
Conventional ซ่ึงเป็นวิธีท่ีใช้ภันท้ัวไป หากใช้ตัวตรวจวัดสองชนิดคือ Viscotek model 270 (diffe­
rential visometer) และ Viscotek model 3580 (refractive index) วิธีนิเรียกว่า Universal โดยที 
ท ั้ง2 วิธีใช้พอลิสไตรีนมาตรฐานท่ีมีน้ําหนักโมเลกุลเฉล่ีย 4,490ถึง 1,112,000 เป็นตัวอ้างอิงสาร 
สำหรับสร้างกราฟมาตรฐาน (reference chromatogram) อย่างไรก็ดีเน่ืองจากค่าท่ีคำนวณด้วยวิธี 
ท้ังสองค่อนข้างต่างกันมาก (ภาคผนวก ก.) ดังน้ันในการคืกษาจึงเลือกใช้ค่าจากวิธี conventional 
ซ่ึงเป็นวิธีมาตรฐานท่ีเคร่ือง G PC ท้ัวไปและส่วนใหญ่สามารถวิเคราะห์โด้
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ตัวอย่างสำหรับการวิเคราะห์เตรียมโดยละลายสารตัวอย่าง 10 มิลสิกรัม ในเตตระไฮโดรฟิวแรน 
5 มิลลิลิตร จากน้ันกรองเพ่ือเอาฝ่นออกด้วยเย่ือไนลอน66 ท่ีมีความละเอียด 45ไมครอน แล้วฉีด 
สารตัวอย่างปริมาตร 50 ไมโครลิตร เข้าเครอง GPC และใช้เตตระไฮโดรฟิวแรนเป็นเฟสเคล่ือนท่ีท่ี 
มีอัตราเร็วในการไหล (flowrate) 1 มิลสิลิตรต่อนาที ประมวลผลด้วยโปรแกรม Empowerใช้เวลา 
ทดสอบ 40 นาที

รูปท่ี 3.4 เครีอง Gel permeation chromatograph (GPC) (Waters e2695 separations modules)

3.4.3 การวิเคราะห์สมบ้ติ'ทางความร้อนด้วอเทคนิคติฟ!,ฟอ!เรน!,1สิอฉสแกนนิง 
แคลล'อริเมทรี (DSC)

วิเคราะห์อุณหภูมิเปลียนสถานะคล้ายแก้ว (glass transition temperature, Tg) และ 
อุณหภูมิหลอมเหลวของผลึก (melting temperature, Tm) ของผลิตภัณฑ์ท่ีล้งเคราะห์ข้ึนตามข้อ 
3.3.1-3.3.2 ด้วยเคร่ือง DSC (รูปท่ี 3.5)

บรรจุสารตัวอย่างประมาณ 5 มิลลิกรัมใน aluminium pan ขนาด 40 ไมโครลิตร แล้ว 
ทดสอบโดยให้ความร้อนจากอุณหภูมิ -20 ถึง 200 องศาเซลเซียส ด้วยอัตราการให้ความร้อน 20 
องศาเซลเซียสต่อนาที ภายใต้บรรยากาศไนโตรเจน คงอุณหภูมิไว้ท่ี 200 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 
3 นาที แล้วจึงลดอุณหภูมิด้วยอัตราการให้ความเย็น 20 องศาเซลเซียสต่อนาที เม่ืออุณหภูมิอยู่ท่ี 
-20 องศาเซลเซียส ให้คงอุณหภูมิไว้เป็นเวลา 1 นาที แล้วให้ความร้อนกลับไปอีกคร้ัง โดยใช้ภาวะ 
ในการทดสอบเซ่นเดียวกับการให้ความร้อนในข้ันตอนแรก
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รูปที่ 3.5 เครือง Differential Scanning Calorimeter (Mettler Toledo DSC822e)

3.4.4 การวิเคราะห์เสถียรภาพทางความร้อนด้วยเทคนิคเทอเโมกราวิเมทร้กแอนาลิ?ส
(TGA)

วิเคราะห์เสถียรภาพทางความร้อนของผลิตภัณฑ์ไกลโคไลซ์ที่เตรียมจากพอลิแล็กทิก 
แอชิดและผลิตภัณฑ์ท่ีผ่านการเช่ือมต่อโซ่ เปรียบเทียบภับสารต้ังต้นแต่ละชนิดก่อนทำปฏิกิริยา 
ไกลโคลิชิสด้วยเคร่ือง TGA (รูปท่ี 3.6) โดยตรวจตอบความสัมพันธ์ระหว่างร้อยละน้ําหนักของสาร 
ท่ีเปล่ียนแปลงไปกับอุณหภูมิในการทดสอบ

บรรจุสารท่ีต้องการวิเคราะห์ในเบ้าหลอมอะลูมินา (alumina crucible) ให้มีน้ําหนักท่ี 
ใกล้เคียงกันคือประมาณ 10 มิลลิกรัม แล้วกำหนดให้เพ่ิมอุณหภูมิต้ังแต่ 50 ถึง 1000 องศา 
เซลเซียส ด้วยอัตราการให้ความร้อน 20 องศาเซลเซียสต่อนาที ภายใต้บรรยากาศออกซิเจน

รูปที่ 3.6 เครี1อง Thermogravimetric Analysis (TGA) (METTLER TOLEDO®, SDTA851e)
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3.4.5 การวิเคราะห์สมบตทางกายภาพด้วยเทคนิคไคนามกแมคคานิคอล 
แอนนาไสเชอร์ (DMA)

- การเตรียมแผ่นฟิล์มชิ้นงานโดยขึ้นรูปพอลิเมอร์เป็นฟิล์มด้วยเครื่อง compression 
molding (รูปท่ี 3.7) โดยเติมพอลิเมอร์ประมาณ 0.5 กรัม บนแผ่น plate ท่ี-หุ้มด้วยอลูมิเนียมฟอยด์ 
เพ่ือป้องกันช้ินงานติด และเพ่ือให้ได้ฟิล์มท่ีมีผิวเรียบ นำแผ่น plate อีกอันมาประกบแล้วนำไปเข้า 
เคร่ือง compression molding ข้ันตอนการทำงานของเคร่ืองแบ่งออกเป็น 3 ข้ันตอน ดังน้ี

ข้ันท่ี 1 ให้ความร้อนก่อนอัด (preheat) พอลิเมอร์ผสมแต่ละชนิดท่ีอุณหภูมิ 160 องศา 
เซลเซียส เป็นเวลาประมาณ 450 วินาที เพ่ือให้พอลิเมอร์หลอมจนหมดก่อนทำการอัด

ข้ันท่ี 2 ทำการอัดพอลิเมอร์ด้วยอุณภูมิท่ีเท่ากันกับข้ันท่ี 1 ด้วยความดัน 50 psi เป็นเวลา 
ประมาณ 30 วินาที

ข้ันท่ี 3 ทำการอัดย้ํา 2 คร้ัง เป็นเวลารวม 30 วินาที เพ่ือให้พอลิเมอร์ไหลตัวได้ดีข้ึน และ 
เพ่ือไล่ความช้ืนและอากาศออก

นำแผ่น plate ออกจากเคร่ือง compression molding วางท้ิงไวิให้เย็นประมาณ 5 นาที 
แกะฟิล์มท่ีได้ออกจากฟอล์ยแล้วเก็บไว้ในตู้ควบคุมความช้ืนเพ่ือนำไปทดสอบสมฟ้ติเชิงกลต่อไป
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- ตัดแผ่นฟิล์มท่ีเตรยมได้ ขนาดประมาณ 5.8 X 10.5 มิลลิเมตร เพ่ีอนำไปทดสอบด้วยเคร่ึอง 
DMA (รูปท่ี 3.8) โดยการให้แรงแบบ tension ช่วงอุณหภูมิท่ีใช้ทดสอบคือ 0 ถึง 150 องศาเซลเซียส 
ท้ังน้ีในการทดสอบจะทำให้การให้ความร้อนด้วยอัตราการเพ่ีมอุณหภูมิ 3 องศาเซลเซียสต่อนาที 
และทดสอบด้วยความถ่ี 1 Hz

รูปที 3.8 เครือง Dynamic Mechanical Analyzer (DMA) METTLER TOLEDO DMA8616
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