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บ ท ท ี่ 3

เค ร ื่อ ง ม ือ  แ ล ะ ว ิธ ีก า ร ด ำ เน ิน ก า ร

3.1 สารเคมี อุปกรณ์ และเครื่องมีอที่ใช ้ในการทดลอง

3.1.1 สารเคมีท ี่ใช ้ใบการทดลอง

สารเคมีท ี่ใช ้ในการสังเคราะห์พอลิเอสเทอร์ฐานชีวภาพพอลิกลีเซอรอลอะซีเลต และ 

ทดสอบสมบติต่าง  ๆ ของพอลิเอสเทอร์ที่ส ังเคราะห์ได้ ประกอบด้วยสารเคมีต ่าง  ๆ ดังแสดงใน 

ตารางที่ 3.1

ตารางที่ 3.1 สารเคมีต่าง  ๆ ที่ใช้ในการทดลอง

สารเคมี บริษัท

1. กรดโอเลอิก (C18H3q02, AR grade) Panreac, Spain

2. โพแทสเซียมคาร์บอเนต (K2C03, AR grade) QRëc, New Zealand

3. โซเดียมเมตาเปอร์ไอโอเดต (NalOq, AR grade) Ajax Finechem Pty. Ltd., New Zealand

4. โพแทสเซียมฝอร์แมงกาเนต (KMnO„, AR grade) Ajax Finechem Pty. Ltd., New Zealand

5. กรดซัลฟิวริก (แ2ร04, AR grade) QRëc, New Zealand

6. คลอโรฟอร์ม (CHQ3, AR grade) QRëc, New Zealand

7. เอทลอะซีเตต (CaH80 2, AR grade) QRëc, New Zealand

8. กรดอะซิลาอิก (C9H1ôO„, GC grade) Fluka, USA

9. กลีเซอรอล (C3H80 3, AR grade) QRëc, New Zealand

10. เมทานอล (CFLOH, AR grade) QRëc, New Zealand

11. เตตระไฮโดรฟลูแรน (QHsO, AR grade) J.T. Baker, USA

12. ดิวทิเรตคลอโรฟอร์ม (CQ3D, 99.8 atom %) Sigma-Aldrich, USA

13. โซเดียมไฮดรอกไซด์ (NaOH. AR grade) Ajax Finechem Pty. Ltd., New Zealand

14. โพแทสเซียมคลอไรด์ (KG, AR grade) Ajax Finechem Pty. Ltd., New Zealand
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ตารางที่ 3.1 สารเคมีต่าง  ๆ ที่ใซั1นการทดลอง (ต่อ)

สารเคมี บริษัท

15. โซเดยมคลอไรด์ (NaCl, AR grade)

16. โพแทสเซียมไดไฮโดรเจนออร์โทฟอสเฟต (KH;.P04,

AR grade)

17. ไดโซเดียมไฮโดรเจนออร์โทฟอสเฟตไดไฮเดรต

(Na2HP04.2H20, AR grade)

18. โพแทสเซียมไฮดรอกไซด์ (KOH, AR grade)

Loba Chemie Pvt. Ltd., India

Ajax Finechem Pty. Ltd., New Zealand

Ajax Finechem Pty. Ltd., New Zealand

Malinckrodt, USA

3.1.2 อุปกรณ์'ที่ใช้โนการทดลอง

3.1.2.1 ขวดก้นกลมแบบ 2 คอ (Two-necked flask) ขนาด 250 มล.

3.1.2.2 ขวดก้นกลมแบบ 2 คอ (Two-necked flask) ขนาด 500 มล.

3.1.2.3 เครื่องควบแน่น (Condenser)

3.1.2.4 หลอดหยดสาร (Dropper) 4

3.1.2.5 เครื่องกำเนิดความร้อนและกวนสาร (Hot plate and magnetic stirrer)

ยี่ห้อ IKA รุ่น C-MAG HS 7 ประเทศ Germany

3.1.2.6 ชุดควบคุมอุณหภูม ิ (Thermocouple rod) ยี่ห ้อ IKA รุ่น ETS-D5 

ประเทศ Germany

3.1.2.7 เครื่อง'ชั่งสาร ยี่ห้อ METTLER TOLEDO ประเทศ USA

3.1.2.8 เครื่องชั่งสาร ยี่ห้อ Sartorius ประเทศ Germany

3.1.2.9 ช ุดอ ุปกรณ ์สำหรับระเหย (Evaporator) ยี่ห ้อ Heidolph ประเทศ 

Germany

3.1.2.10 {เมสุญญากาศ (Vacuum pump) ยี่ห้อ Rocker รุ่น 300 ประเทศ Taiwan

3.1.2.11 ตู้อบ (Oven) ยี่ห้อ Binder รุ่น FD-115 ประเทศ Germany

3.1.2.12 ตู้อบสุญญากาศ (Vacuum oven) ยี่ห้อ MMM รุ่น Vacucell ประเทศ 

Germany

3.1.2.13 แท่งแม่เหล็กกวนสาร (Magnetic bar)

3.1.2.14 บกเกอร์ (Beaker) ขนาด 50 250 และ 600 มล.
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3.1.2.15 ซ้อนตักสาร

3.1.2.16 คอลัมน์แก้วขนด Dean-Stark (Dean-Stark column)

3.1.2.17 จานเพาะเชื้อ (Petri dish)

3.1.2.18 สายยาง

3.1.2.19 แผ่นสแตนเลสสำหรับชื้นรูป

3.1.2.20 มด

3.1.2.21 กรวยหยดสาร (Dropping funnel)

3.1.2.22 กรวยแยก (Separation funnel)

3.1.2.23 กรวยกรองแบบสุญญากาศ (Buchner funnel)

3.1.2.24 ขวดลดความดัน (Suction flask) ขนาด 250 มล.

3.1.2.25 ขวดวัดปริมาตร (Volumetric flask) ขนาด 100 และ 1000 มล.

3.1.2.26 กระบอกตวง ขนาด 10 50 และ 100 มล.

3.1.2.27 กระดาษกรอง เบอร์ 5 (Qualitative)

3.1.2.28 แท่งแก้วคนสาร

3.1.2.29 ขวดแก้วพร้อมฝาจด  ขนาด 25 มล.

3.1.2.30 หลอด NMR (NMR tube)

3.1.2.31 อ่างสังกะสี

3.1.3 เครื่องมีอที่ใช ้ในการทดลอง

3.1.3.1 เคริอง Fourier transform infared spectroscopy (FTIR) ยี่ห้อ 

PerkinElmer รุ่น FT-IR spectrum RX-I, USA

3.1.3.2 เครื่อง Nuclear magnetic resonance spectroscopy (NMR) ยี่ห้อ 

Bruker รุ่น 400 MHz, USA

3.1.3.3 เครื่อง Size exclusion chromatography (SEC) ยี่ห้อ Shimadzu รุ่น 

LC-10A dvp, Japan

3.1.3.4 เครืองทดสอบแรงด ึง  (Universal testing machine) ยี่ห้อ INSTRON รุ่น 

3366, USA
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3.1.3.5 เครืองทดสอบสมบัติพลวัต (Dynamic mechanical analyzer, DMA) 

ยี่ห้อ METTLER TOLEDO รุ่น DMA/SDTA861e, USA

3.1.3.6 เครื่อง Thermal gravimetric analysis (TG/DTA) ยี่ห้อ PerkinElmer 

รุ่น Pyris Diamond, USA

3.1.3.7 เครื่อง Scanning electron microscope (SEM) ยี่ห้อ JEOL รุ่น JSM- 

6480LV,Japan

3.2 แนวทางดำเน ินการทดลอง

แนวทางการทดลองแบ่งออกเป็น 5 ส่วน คือ

3.2.1 การสังเคราะห์กรดอะซิลาอิกผ่านปฏิกิริยาออกซิเดชันของกรดโอเลอิก

3.2.2 การสังเคราะห์พร ีพอลิเมอร์จากกรดอะซ ิลาอ ิกก ับกลีเซอรอลผ ่านปฏ ิก ิร ิยาพอลิคอน 

เดนเซชัน

3.2.3 การพิสูจน์เอกลักษณ์ของพรืพอสิเมอร์ที่สังเคราะห์ได้จากปฏิกิริยาพอลิคอนเดนเซชัน

3.2.4 การขึ้นรูปแผ่นพอสิเอสเทอร์จากพรืพอสิเมอร์ที่สังเคราะห์ได้

3.2.5 การทดสอบสมปติเซ ิงกล เซิงกลพลวัต เซิงความร้อน และการย ่อยสลายทางซ ิวภาพ 

ของแผ่นพอลิเอสเทอร์

3.3 การสังเคราะห์กรดอะซ ิลาอ ิกผ ่านปฏิก ิร ิยาออกซิเดซ ับของกรดโอเลอิก

3.3.1 เตรียมสารตั้งด้นโดยทำการซั่งกรดโอเลอิก 0.28 กรัม (1 ม ิลลิโมล) โพแทสเซียม 

คาร์บอเนต 0.41 กรัม (3 มิลลิโมล) โซเดียมเมตาเปอร์ไอโอเดต 1.71 กรัม (8 มิลสิ 

โมล) โพแทสเซียมเปอร์แมงกาเนต 0.02 กรัม (0.13 มิลลิโมล) และนํ้ากลั่น 400 

มิลลิลิตร ลงในขวดก้นกลมแบบ 2 คอ ขนาด 500 มิลลิลิตร

3.3.2 ต่อขวดก้นกลมแบบ 2 คอ เข ้าก ับเครื่องควบแน่น และอ ่างน ํ้าควบค ุมอ ุณหภ ูม ิด ้วย 

เครื่องกำเนิดความร้อนและชุดควบคุมอุณหภูม ิท ี, 40 องศาเซลเซียส พร้อมทั้งกวน 

สารละลายด้วยแท่งแม่เหล็กกวนสารด้วยอัตราคงที่จนครบเวลา 20 ชั่วโมง

3.3.3 เต ิมกรดซัลพ ิวริกเข ้มข้นร้อยละ 10 โดยปริมาตร ปริมาตร 100 ม ิลส ิล ิตร ลงใน

สารละลาย
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3.3.4 เติมคลอโรฟอร์มปริมาตร 100 มิลลิล ิตร ลงในสารละลาย จากนั้นทำการกวนผสมเป็น 

เวลา 1 ชั่วโมง

3.3.5 นำสารละลายมาแยกช ั้นด ้วยกรวยแยก จากน ั้นนำสารละลายท ี่ละลายในช ั้นของ 

คลอโรฟอร์มไปทำการระเหยด้วยขุดอุปกรณ์สำหรับระเหยที่ต ่อกับปิมสุญญากาศ

3.3.6 นำของแข็งสีขาวที่แยกได้ไปทำการตกผลึกชั้าด้วยนํ้า และเอทิลอะซิเตต

3.3.7 นำผลึกที่ตกผลึกซํ้าไปทำการอบในตู้อบที่อ ุณหภูม ิ 40 องศาเซลเซียส จนนํ้าหนักของ 

ผลึกของกรดอะซิลาอิกมีค่าคงที่

3.3.8 นำผลึกของกรดอะซิลาอิกเก็บใส่ภาชนะบรรจุ เพื่อนำไปใช้งานและวิเคราะห์ต่อไป

3.4 การคำนวณร้อยละผลได้ของกรดอะซ ีลาอ ิกผ ่านปฏิก ิร ิยาออกซิเดชัน

นำกรดอะซิลาอิกที่ได้จากการออกซีไดซีกรดโอเลอิกไปชั่งน ํ้าหนัก จากน ั้นทำการคำนวณหา 

ร้อยละผลได้ของกรดอะซิลาอิก จากสมการที่ (3.1)

ร้อยละผลได้ของกรดอะซ ีลาอ ิก(% acid yield) = R x 100
m aj

(3.1)

โดย M ar  คือ นํ้าหนักของกรดอะซิลาอิกที่ได้จากการทำปฏิกิริยา

M A_1 คือ นั้าหนักของกรดอะซีลาอิกที่เก ิดขึ้นตามทฤษฎี

3.5 การส ังเคราะห ์พร ีพอล ิเมอร ์ฃองกรดอะซ ิลาอ ิกก ับกล ึเซอรอลผ ่านปฏ ิก ิร ิยาพอล ิคอนเดนเซ 

ชัน

3.5.1 เตรียมสารตั้งต้นโดยทำการชั่งกรดอะซิลาอิก 30.00 กรัม (0.16 โมล) และกลีเซอรอล 

14.68 กรัม (0.16 โมล) ลงในขวดก้นกลมแบบ 2 คอ ขนาด 250 มิลลิล ิตร

3.5.2 ต่อขวดก้นกลมแบบ 2 คอ เช้ากับเครื่องควบแน่น และอ่างนํ้าม ันควบคุมอุณหภูม ิด ้วย 

เครื่องกำเนิดความร้อนและขุดควบคุมอุณหภูม ิท ี่ 120 องศาเซลเซ ียส เป ็นเวลา 30 

นาที เพ ื่อให ้กรดอะซ ิลาอ ิกละลายเป ็นของเหลว พร ้อมท ั้งกวนสารละลายด ้วยแท ่ง 

แม่เหล็กกวนสาร
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3.5.3 ให้ความร้อนผ่านเครื่องกำเนิดความร้อนที่อ ุณหภูมิ 120 องศาเซลเซียส เป ็นเวลา 24 

ซั่วโมง เพื่อให้สารตั้งต้นทำปฏิกิริยาพอลิคอนเดนเซชัน

3.5.4 นำสารละลายออกจากขวดกลมแบบ 2 คอ จากน้ันล้างพรีพอสิเมอริด ้วยนั้ากลั่นและ 

เมทานอลใบอัตราส่วน 9:1 แล้วนำไปแยกชั้นด้วยกรวยแยก เพื่อแยกมอนอเมอร้ที่ 

ไมได้ทำปฏิกิริยาออก

3.5.5 แยกพรีพอลิเมอริใส่ในภาซนะบรรจุ เพื่อรอนำไปขึ้นรูปเป็นแผ่นในชั้นตอบต่อไป

3.5.6 นำส่วนสารละลายในชั้นบํ้าไประเหยนํ้าและกรองตะกอนผลึกของกรดอะซิลาอิก

3.5.7 นำผลึกของกรดอะซิลาอิกไปอบใบตู้อบที่อุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส จนมีนํ้าหนักคงที่ 

และบรรจุใส่ภาชนะบรรจุ เพื่อรอนำไปวเคราะห์ต่อไป

3.5.8 ในการศึกษาผลของอุณหภูมิ ให้ทำซํ้าในชั้นตอนที่ 3.5.1-3.5.7 โดยเปลี่ยนอุณหภูม ิท ี่ 

ใช้ในการทำปฏิกิริยาเป็น 130 และ 140 องศาเซลเซียส ตามลำดับ และควบคุมให้ 

อ ัตราส่วนโดยโมลของกรดอะซิลาอิกและกลีเซอรอลคงที่ ท ี่อ ัตราส่วนโดยโมลเท่ากับ 

1.0:1.0

3.5.9 ในการศึกษาผลของอัตราส่วนโดยโมลของกรดอะซิลาอิกต่อกลีเซอรอลที่อัตราส่วนโดย 

โมล 1.5:1.0 และ 1.6:1.0 ให้ทำซํ้าในชั้นตอนที่ 3.5.1-3.5.7 โดยเปลี่ยนปริมาณของ 

กลีเซอรอลเป็น 9.79 กรัม (0.11 โมล) และ 9.14 กรัม (0.10 โมล) ตามลำดับ และ 

ควบคุมให้อุณหภูมิในการทำปฏิกิร ิยาคงที่เท ่ากับ 140 องศาเซลเซียส ตลอดการทำ 

ปฏิกิริยา

3.6 การคำนวณ ร ้อยละการเปล ี่ยนของกรดอะซ ิลาอ ิก  และร ้อยละผลได ้ของพ ร ิพ อล ิเมอร ้

ผ ่านปฏิก ิร ิยาพอลิคอนเดนเซขัน

นำกรดอะซิลาอิกท ี่หลงเหลือจากการทำปฏิก ิร ิยาพอลิคอนเดนเซขันไปชั่งน ั้าหน ัก จากนั้นทำ 

การหาร้อยละการเปลี่ยนของกรดอะซิลาอิก จากสมการที่ (3.2)

ร้อยละการเปลี่ยนของกรดอะซิลาอิก (% Acid conversion) =
M as ~ M AJ

M a.s
xioo (3.2)

โดย m a, ร คือ

M a,f คือ

นั้าหนักเริ่มต้นของกรดอะซิลาอิกที่ใช้ในการทำปฏิกิริยา 

นํ้าหนักของกรดอะซิลาอิกที,เหลือจากการทำปฏิก ิริยา
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นำพร ีพอส ิเมอร ์ท ี่แยกมอนอเมอร ์แล ้วมาทำการช ั่งบ ํ้าหน ัก  จากน ั้นหาร ้อยละผลได ้ของ 

พรีพอสิเมอร์ จากสมการที่ (3.3) และ (3.4)

'นาห,น ั ก เริ่มต้น'ของมอ'นอเมอร์ (M s) = m a s + m g s  (3.3)

ร้อยละผลได้ฃองพรีพอลิเมอร์ (% Prepolymer yield) = 7 7 ^ -X100 (3.4)
M s

โด ย M A,ร ค อ น ํ้า ห น ัก เร ิ่ม ต ้น ข อ ง ก ร ด อ ะ ซ ิล า อ ิก ท ี่ใ ช ่ใ น ก า ร ท ำ ป ฏ ิก ิร ิย า

m g s  ค อ น ํ้า ห น ัก เร ิ่ม ต ้น ข อ ง ก ล ีเซ อ ร อ ล ท ี่ใ ช ้ใ น ก า ร ท ำ ป ฏ ิก ิร ิย า

M s ค อ น ํ้า ห น ัก เร ิ่ม ต ้น ข อ ง ม อ น อ เม อ ร ์ท ี่ใ ช ้ใ น ก า ร ท ำ ป ฏ ิก ิร ิย า

M p ค ือ น ั้า ห น ัก ข อ งพรีพอ ส ิเม อ ร ีท ี่ไ ด ้จ า ก ก า ร ท ำ ป ฏ ิก ิร ิย า

3.7 การหาน ํ้าหน ักโมเลก ุลเฉล ี่ย เซ ิงจำนวน และเซ ิงน ํ้าหน ักพร ีพ อล ิเมอร ีผ ่านปฏ ิก ิร ิยาพ อล ิ

คอนเดนเซชัน

การวิเคราะห์น ํ้าหนักโมเลกุลเฉลี่ยของพรีพอสิเมอรี ทำได ้จากการเตรียมสารละลายพรีพอสิ 

เมอรีความเข้มข้นร้อยละ 1 โดยมวลต่อปริมาตร โดยไข้เตตระไฮโดรฟลูแรนเป็นตัวทำละลาย นำไป 

วิเคราะห์ด ้วยเครื่อง Size exclusion chromatography (SEC) ยี่ห ้อ Shimadzu รุ่น LC-10A 

ประเทศ Japan ที่อ ุณหภูม 40 องศาเซลเซียส โดยใช้เตตระไฮโดรฟลูแรนเป็นเฟสเคลื่อนที่ที่อัตราเร็ว 

1 มิลลิลิตรต่อ'นาที และใช้พอสิสไตรีนเป็นสารละลายมาตรฐาน

3.8 ก า ร พ ิ ส ู จน ์ หม ู ่ ฟ ้ ง ก ิ ช ั น ใ นองค ์ ประ ก อบของ พร ี พอล ิ เ มอร ี  ม อน อ เ ม อ ร ี  แ ล ะ พ อ ล ิ  

เอสเทอรี

การว ิเคราะห ์หม ู่ฟ ้งก ์ช ันของพรีพอส ิเมอร ีและมอนอเมอร ี ทำได ้โดยนำพร ีพอส ิเมอร ์หร ือ 

มอนอเมอรีไปวิเคราะห ์ด ้วยเคร ื่องพ ิวเร ียรีทรานฟอร์มอ ินฟราเรดสเปกโทรสโครปี (FTIR) ย ี่ห ้อ 

PerkinElmer รุ่น FTIR spectrum one RX-I ประเทศ USA ในช่วงความยาวคลื่น 400-4000 

เซนติเมตร1ด้วยเทคนิคแบบ KBr pellet โดยแต่ละตัวอย่างจะใช้จำนวนสแกนทั้งหมด 16สแกนต่อ 

ตัวอย่าง
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3.9 การพิส ูจน่โครงสร้าง และร้อยละของส ัดส ่วนโครงสร้างของพรีพอลิเมอร้

การวิเคราะห์โครงสร้างของพรีพอสิเมอร์ ทำได้โดยนำพรีพอสิเมอร้ ปริมาณ 30 มิลสิกรัม 

ละลายในดิวทิเรตคลอโรฟอร์ม จากนั้นน่าไปวิเคราะห์ด้วยเครื่องนิวเคลียร์แมคเนติกเรโชแนนซ์สเปค 

โทรสโครปี (NMR) ยี่ห้อ Bruker ประเทศ USA มีด ิวท ิเรตคลอโรฟอร์มเน ิบตัวทำละลายและเตตระ 

เมทิลไซเลน (TMS) เน ินสารละลายมาตรฐานที่ตำแหน่ง chemical shift เท่ากับ 0.00 พีพิเอํ่ม 

(ppm) โดยเทคนิคโปรตอนนิวเคลียร์แมคเนติกเรโชแนนซ์ (!H-NMR) จะใช้คลี่นความถี่ในการทดลอง 

เท่ากับ 400 เมกะเฮิรตซ์ และเทคนิคคาร์บอนนิวเคลียร์แมคเนติกเรโซแนนซ์ (,3C-NMR) จะใช้คลื่น 

ความถี่ในการทดลองเท่ากับ 100 เมกะเฮิรตซ์

นอกจากการพิสูจน่โครงสร้างแล้วเทคนิคคาร์บอนนิวเคลียร์แมคเนติกเรโซแนนซ์ยังสามารถใช้ 

ในการหาร้อยละสัดส่วนของแต่ละโครงสร้างได้จากพื้นที่ใต้พีคของโครงสร้างต่างๆ และสัดส่วนในการ 

ถูกแทนที่ของกลีเซอรอลหนึ่งโมเลกุลด้วยกรดอะซิลาอิก (Degree of substitution, DSav§) ซ่ึง 

คำนวณได้จากสมการที่ (3.5) ถึง (3.9) [23]

น % = 1

บ .2 %  =

1 , 2  + L 1 ,3  + T g + D e n
■ x ioo

________ ใ"!,2________

L j  2  +  L ]  3  +  T g +  D e n
X 100

(3.5)

(3.6)

L i / / »

D e n %  =

________ ใ"!,3

L j  2  +  L ,  3 +  T g  +  D e n

D e n

L , ,  +  L j  3  +  T  +  D e n

x i o o

•x ioo

(3.7)

(3.8)

DSavg = (l  , 2% ♦ 2 + L 13% ♦ 2 + Tg % -I Den% • 3 )/100 (3.9)

โดย Tg คือ พื้นที่ใต้พีคฃองโครงสร้างแบบ Terminal ของกลีเชอรอลในสายโซ่พอลิ 

เอสเทอร์

L] 2 คือ พื้นที่ใต้พีคฃองโครงสร้างแบบ Linear ที่ตำแหน่งคาร์บอนตัวที่ 1 และ 

2 ของกลีเชอรอลในสายโซ่พอลิเอสเทอร์
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L, 3 คือ พื้นที่ใต้พีคฃองโครงสร้างแบบ Linear ที่ตำแหน่งคาร์บอนตัวที่ 1 และ

3 ของกลีเซอรอลในสายโซ่พอลิเอสเทอร์

Den คือ พื้นที่ใต้พีคฃองโครงสร้างแบบ Dendritic ของกลีเชอรอลสายโซ่พอลิ

เอสเทอร์

Tg% คือ ร้อยละของสัดส่วนโครงสร้างแบบ Terminal ในสายโซ่พอลิเอสเทอร์

L ,  2%  ค ือ  ร ้อ ย ล ะ ข อ ง สัดส่วนโ ค ร ง ส ร ้า ง แ บ บ  Linear ท ี่ต ำ แ ห น ่ง ค า ร ์บ อ น ตัวท ี่ 1 

แ ล ะ  2 ข อ ง กลีเช อ ร อ ล ในส า ย โ ซ ่พ อ ล ิเอ ส เทอ ร ์ 

L u %  ค ือ  ร ้อ ย ล ะ ข อ ง สัดส่วนโ ค ร ง ส ร ้า ง แ บ บ  Linear ท ี่ต ำ แ ห น ่ง ค า ร ์บ อ น ตัวท ี่ 1 

แ ล ะ  3 ข อ ง ก ล เีช อ ร อ ลในส า ย โซ่พ อ ล ิเ อ ส เทอ ร ์

Den% คือ ร้อยละของสัดส่วนโครงสร้างแบบ Dendritic ของกลีเชอรอลสายโซ่

พอลิเอสเทอร์

DSavg คือ สัดส่วนในการถูกแทนที่ของกลีเชอรอลหนี่งโมลด้วยกรดอะซิลาอิก

3.10 การขึ้นรูปแผ่นพอลิเอสเทอร์

นำพรีพอลิเมอร์ที่เตรียมใด้จากขั้นตอนการสังเคราะห์พรีพอลิเมอร์ ปริมาณ 25 กรัม เทใส่แผ่น 

สแตนเลสขนาด 10x10 เซนตํเมตร ความหนาประมาณ 2 ม ิลล ิเมตร นำแผ ่นสแตนเลสและ 

พร ีพอล ิเมอร ์ไปอบในต ู้อบส ุญญากาศ ท ี่อ ุณหภ ูม ิ 40 องศาเซลเช ืยส เป ็น เวลา 30 นาท ี เพื่อไล่ 

ฟองอากาศก่อนการอบขึ้นรูปด้วยความร้อน จากนั้นนำแผ่นสแตนเลสและพรีพอสิเมอร์ไปอบในตู้อบที่ 

อุณหภูมิ 140 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 หรือ 48 ช่ัว'โมง แกะแผ่นพอลิเอสเทอร์ออกจากแผ่นขึ้น 

รูปสแตนเลส เพื่อรอนำไปทดสอบต่อไป

3.11 การทดสอบสมบ ัต ิเซ ิงกลของพอลิเอสเทอร์

การวิเคราะห์สมบัต ิเซ ิงกลของพอลิเอสเทอร์ ทำไต้โดยเตรียมแผ่นพอลิเอสเทอร์ท ี่ม ิความหนา 

ประมาณ 2 มิลลิเมตร ตัดขึ้นงานเป็นรูปดัมเบลส์ตาม ISO/DIS 37-2011 type 2 ไปทดสอบด้วย 

เครื่องทอสอบการต้านแรงดึง (Universal testing machine) ยี่ห้อ INSTRON รุ่น 3366 ประเทศ 

USA โดยใช้แรงโหลดเชลล์ 10 นิวตัน ความเร็วในการดึง 50 มิลลิเมตรต่อนาที ที่อ ุณหภูมิ 23 องศา 

เซลเซียส โดยทำการทดสอบทั้งหมด 3 ตัวอย่าง แล้วนำผลการทดสอบมาหาค่าเฉลี่ย
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3.12 การทดสอบความหนาแน่นของพอลิเอสเทอริ

การวิเคราะห์ความหนาแน่นของพอลิเอสเทอร์ ทำได้โดยนำแผ่นพอลิเอสเทอร!ปวัดผ่านเครื่อง 

Electronic densimeter ยี่ห้อ Mirage รุ่น MD-200S ประเทศ Japan โดยวัดทั้งหมด 5 ค่าแล้วทำ 

การหาค่าเฉลี่ย

3.13 การส ืกษาการบวมตัวของพอลิเอสเทอริ

การสืกษาการบวมตัวของพอลิเอสเทอริทำได้โดยการตัดแผ่นพอลิเอสเทอริให ้ม ีขนาด 10x10 

ม ิลลิฒตร ความหนาประมาณ 2 มิลลิเมตร นำชิ้นงานจุ่มลงในภาฃนะที่บรรจุสารละลายเตตระไฮโดร 

ฟลูแ,รน ปริมาตร 10 ม ิลลิล ิตร เป็นเวลา 24 ชั่วโมง ชิ้นงานที่ผ ่านการจุ่มในสารละลายเตตระไฮโดร 

ฟลูแรนจะถูกซับด้วยกระดาษกรอง หลังจากนั้นชิ้นงานจะถูกล้างด้วยนํ้ากลั่น แล้วนำชิ้นงานไปอบใน 

ต ู้อบท ี่อ ุณ หภ ูม ิ 40 องศาเซสเช ียส จนม ีค ่าน ั้าหน ักคงท ี่ นำข ้อม ูลน ํ้าหน ักท ั้งหมดท ี่บ ันท ึกได ้ไป 

คำนวณหาค่าร้อยละการบวมตัว

การคำนวณ ร ้อยละการบวมต ัวและร ้อยละล ัดส ่วนโซล ทำได ้โดยการนำน ํ้าหน ักของพอล ิ 

เอสเทอร ิหล ังผ ่านการแซ ่ใบสารละลายเตเตระไฮโดรฟล ูแรนมาคำนวณตามสมการท ี่ (3.10) และ 

(3.11) [14]

(m , - m 3)
Q =  ■ไ . 3 *100%

M,
(3.10)

M 2 - m J
R - — จ ุ/ 3 X 100%

M-,
(3.11)

โดย M, คือ นํ้าหนักเริ่มต้นของพอลิเอสเทอริก่อนเริ่มทดลอง

M 2 คือ นํ้าหนักของพอลิเอสเทอริหลังแซใน THF และซับด้วยกระดาษกรอง

M 3 คือ นํ้าหนัก1ของพอลิเอสเทอริ'หลังแซ่ใน THF และอบใบตู้อบเป็นเวลา 24

ชั่วโมง

Q คือ ร้อยละลัดส่วนโซลของพอลิเอสเทอริ

R คือ ร้อยละการบวมตัวของพอลิเอสเทอรไนสารสารลาย THF
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น อ ก จ าก ร ้อ ย ล ะก าร บ ว ม ต ัว แ ล ้ว เร าส าม ารถ ค ำน ว ณ ค ว าม ห น าแ น ่น ก าร เช ื่อ ม ข วาง  

(Crosslinking density) ของพอลิเอสเทอริได้จากค่ามอดุลัสของยัง (Young’s modulus) และ 

สมการของ Flory-Rehner โดยสมมติให้การเชื่อมขวางที่เกิดขึ้นเป็นแบบ Tetra-functional affine 

network ซึ่งคำนวณจากลมการที่ (3.12) ถึง (3.15) [12] โดยค่าความสัมพันธ์ระหว่างพอลิเมอร์และ 

ต ัวทำละลาย (Flory-Huggins parameter) จะได้จากนำค่ามอดุลัสของยังมาคำนวณหาค่าเฉลี่ย โดย 

ในงานวิจัยนี้จะมีค่าเฉลี่ยเท่ากับ 0.24

1 ๒ (1 - ง2 )+i)2+xu 2 

~ 2 น1((ง2/2)-บ23)
(3.12)

M 2 - M 3 p 2 1 
l,2=[1 + (— ^ ; — )(_ )]M , '1

(3.13)

E
ท =

3RT
(3.14)

E I ๒ (l - บ2)+  บ2 + XI>2 

3RT = 2 V, ((น2/ 2 ) - v f )
(3.15)

โดย ท

«1

บ 2 

X

Pi 

P 2 

E 

R 

T

คือ ความหนาแน่นการเชื่อมขวาง 

คือ ปริมาตรตัวทำละลาย

คือ สัดส่วนโดยปริมาตรของพอลิเมอธ์ที่สภาวะการบวมตัวสมดุล 

คือ ค่าความสัมพันธ์ระหว่างพอลิเมอริและตัวทำละลาย (Flory-Huggins 

parameter)

คือ ความหนาแน่นของพอลิเมอริ 

คือ ความหนาแน่นของตัวทำละลาย 

คือ ค่ามอดุลัสของยัง

คือ ค่าคงที่ของแก๊ส (Universal gas constant)

คือ อุณหภูมิในการทดสอบสมบตเซิงกล
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3.14 การทดสอบสมบ ัต ิเซ ิงกลพลว ัตของพอลิเอสเทอร ้

การว ิเคราะห ์สมบ ัต ิเซ ิงกลพลว ัต ิของพอลิเอสเทอร ์ ทำได้โดยเตรียมแผ่นพอลิเอสเทอร์ให ้ม ี 

ขนาด 10x10 ม ิลล ิเมตร ความหนาประมาณ 2 ม ิลล ิเมตร จากน ํ่นนำไปวิเคราะห ์ด ้วยเครื่อง 

Dynamic mechanical analyzer (DMA) ยี่ห้อ METTLER TOLEDO รุ่น DMA/SDTA861e 

ประเทศ USA โหมด shear โดยทดสอบใบช่วงอุณหภูมิ -80 ถึง 100 องศาเซลเซียส ที่อ ัตรา 2 องศา 

เซลเซียสต่อนาที และความที่คงที่เท่ากับ 10 เฮิรตซ์

3.15 การทดสอบสมบัต ิเซ ิงความร้อนของพอลิเอสเทอร์

การวิเคราะห์สมบัติเชิงความร้อนและเสถียรภาพเซิงความร้อนของพอลิเอสเทอร้ ทำได้โดยการ 

นำไปวิเคราะห์ด้วยเครีอง Thermal gravimetric analyzer (TGA) ยี่ห้อ PerkinElmer รุ่น Pyris 

Diamond โดยการเตรียมพอลิเอสเทอร์ปริมาณ 10 มิลลิกรัมบรรจุลงถาดแพลตินัม แล้วนำไปทดสอบ 

ในช่วงอุณหภูมิ 40 ถึง 1000 องศาเซลเซียส ที่อ ัตรา 10 องศาเซสเซียสต่อนาที และอัตราการปอน 

แก๊สไนโตรเจนเท่ากับ 50 มิลลิลิตรต่อนาที

นอกจากอ ุณ หภ ูม ิการสลายต ัวทางความร ้อนของพอล ิเอสเทอร ้ เราสามารถคำนวณ หาค ่า 

พลังงาบการสลายตัวทางความร้อน (Activation energy for decomposition, E ,) ของพอลิ 

เอสเทอร์ได้จากสมการของ Horowiiz และ Metzger [24] โดยค่า E t จะได้จากค่าความซับเซิงเส้น 

ของกราฟความสัมพันธ์ระหว่าง ด้งแสดงในสมการที่ (3.16) -  (3.18)

(3.16)

M , - M  

M , -M p
(3.17)

0 =  T  - T, (3.18)

โดย a  คือ อัตราส่วนการสลายตัว (Decomposed factor) 

E, คือ พลังงานการสลายตัวทางความร้อน 

R คือ ค่าคงทีของแกส (Universal gas constant)
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T m-_ ค ือ  อ ุณ ห ภ ม ิ ณ  จ ุด ท ี่ม ีอ ัต ร า ก า ร ส ล า ย ต ัว ท า ง ค ว า ม ร ้อ น ส ูง ท ี่ส ุดm « X จ บ ่ช ุ้ รํ

T  ค ือ  อ ุณ ห ภ ูม ิน ั้น  ๆ 

M  ค ือ  น ํ้า ห น ัก ข อ ง พ อ ล ิเม อ ร ์ท ี่อ ุณ ห ภ ูม ิน ั้น  ๆ

M ,  ค ือ  น ํ้า ห น ัก ข อ ง พ อ ล ิเม อ ร ์ท ี่อ ุณ ห ภ ูม ิเร ิ่ม ต ัน

M p  ค ือ  น ํ้าห 'น ัก 'ข อ งพ อ ล ิเม อ ร ์ท ี่อ ุณ ห ภ ูม ิส ิ้น ส ุด

3.16 ก ารส ืก ษ าก ารย ่อยส ลายท างช ีวภ าพ ข องพ อล ิเอส เท อร ์ด ้วยก ระบ วน ก ารไฮ โด รไลช ีส  

ในสารละลายฟอสเฟตบ ัฟเฟอร ์ [22]

การย ่อยสลายด ้วยกระบวน การไฮโดรไลซ ิสใน สารละลายฟ อสเฟ ตบ ัฟ เฟ อร ์ (PBS) จะ 

ทำการค ืกษาที่ pH แตกต่างกัน 2 ค่า คือ 7.2 และ 11.5 โดยทำการตัดแผ่นพอลิเอสเทอร์ให ้ม ีฃนาด 

10x10 มิลลิเมตร ความหนาประมาณ 2 มิลลิเมตร นำช ิ้นงานจุ่มลงในภาซนะที่บรรจุสารละลาย 

ฟอสเฟตบัฟเฟอร์ซาลีน ปริมาตร 10 มิลล ิล ิตร นำไปเก็บในตู้ควบคุมอุณหภูมิที่อุณหภูมิ 37 องคา 

เซลเชียส เป ็นเวลา 30 วัน โดยทำการเปล ี่ยนสารละลายฟอสเฟตบ ัฟเฟอร ์ท ุกๆ 10 วันของการ 

ทดสอบ และทุก  ๆ 5 วันของการทดสอบชิ้นงานที่จ ุ่มในสารละลายฟอสเฟตบัฟเฟอร์จะนำมาทำการ 

ล้างด้วยนํ้ากลั่น และนำไปอบในตู้อบที่อ ุณหภูมิ 40 องศาเซสเชียส จนมิค่านํ้าหนักคงที่ แล้วนํ้าหนัก 

ค่านํ้าหนักที่ได้ไปคำนวณร้อยละมวลสูญเสียของการย่อยสลายทางชีวภาพ

การเตรียมสารละลายฟอสเฟตบัฟเฟอร์ที่ pH 7.2 เตรียมโดยทำการชั่งโซเดียมคลอไรด์ 8 กรัม 

โพ แทสเซ ียมคลอไรต ั 0.2 กรัม ไดโซ เด ียมไฮโดรเจนออร ์โทฟอสเฟ ตไดไฮเดรต 1.15 กรัม 

โพแทสเซียมไดไฮโดรเจนออร์โทฟอสเฟต 0.2 กรัม และนํ้ากลั่น 1,000 มิลลิล ิตร ผสมเข้าด้วยกัน 

จากน ั้นเก ็บใส ่ภาชนะบรรจุม ี่อ ุณหภ ูม ิห ้องก ่อนนำไปใข ้ในการทดสอบ และสารละลายฟอสเฟต 

บัฟเฟอร์ท ี่ pH 11.5 เตรียมโดยชั่งสารไดโซเดียมไฮโดรเจนออร์โทฟอสเฟตไดไฮเดรต 7.10 กรัม 

โซเดียมไฮดรอกไซด์ 0.09 กรัม และนั้ากลั่น 1,000 มิลลิลิตร ผสมเข้าด้วยกัน

การคำนวณร้อยละมวลสูญเสียของการย่อยสลายทางชีวภาพ ทำได้โดยการนำนํ้าหนักของพอลิ 

เอสเทอร์หลังผ่านการแซในสารละลายฟอสเฟตบัพเฟอร์มาคำนวณตามสมการที่ (3.19)

โด ย

(m , - M p )
M  %  =  * F X 100%

M ,

M %  ค ือ  ร ้อ ย ล ะ ม ว ล ส ูญ เส ีย

M ,  ค ือ  น ั้า ห น ัก เร ิ่ม ต ัน ข อ ง พ อ ล ิเอ ส เท อ ร ์ก ่อ น ก า ร ท ด ส อ บ

M p  ค ือ  น ั้า ห น ัก ข อ ง พ อ ล ิเอ ส เท อ ร ์ห ล ัง แ ซ ใ น ส า ร ล ะ ล า ย แ ล ะ น ำ ไ ป อ บ

(3.19)
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นอกจากนี้ย ังสามารถหาค่าอ ัตราการย่อยสลายทางชีวภาพ (Degradation rate) ได้จากกราฟ 

ความส ัมพ ันธ ์ระหว่างอ ัตราส ่วนมวลก ับเวลาในการย ่อยสลาย [18] แล้วนำมาหาสมการท ี่ได ้จะอยู่ 

รูปแบบสมการเส้นตรงคือ y=mx+c เมื่อ ทา คือความชัน ซ ึ่งก ็ค ืออัตราการย่อยสลายนั่นเอง เมื่อได้ 

สมการแล้วสามารถนำสมการไปหาค่าครึ่งชีวิต (Half-life) ของพอลิกลีเซอรอลอะซีเลตท ี่ย ่อยสลาย 

ผ่านกระบวนการไฮโดรไลซิสในสารละลาย PBS ได้โดยกำหนดให้ค่า y = 0.5 ก็จะได้ค่าครึ่งชีวิตในรูป 

คำตอบของค่า X นั่นเอง [18]

3.17 การส ืกษาการย ่อยสลายทางข ืวภาพของพอลิเอสเทอร ์ด ้วยว ิธ ีการผ ิงกลบด ิน [22]

การย่อยสลายทางชีวภาพของพอลิเอสเทอร์ด ้วยวิธ ีการผิงกลบดินทำได้โดยเตรียมดินสำหรับใช้ 

ในการผิงกลบให้ม ีความชื้นร ้อยละ 45 โดยนํ้าหนัก และมีค ่า pH เท ่าก ับ 7.5 โดยใช ้สารละลาย 

โพแทสเซียมไฮดรอกไซด์เข้มข้น 0.1 M ในการปรับค่า pH เป็นเวลา 1 เดือน จากนั้นนำแผ่นพอลิ 

เอสเทอร ์ท ี่ส ังเคราะห ์ด ้วยอ ัตราส ่วนโดยโมลของกรดอะซ ิลาอ ิกต ่อกล ีเซอรอลเท ่าก ับ 1.0:1.0 ที่ 

อุณหภูมิ 140 องศาเซลเซียส เป ็นเวลา 14 ชั่วโมง และผ่านการชื้นรูปที่อ ุณหภูมิ 140 องศาเซลเซียส 

เป็นเวลา 24 ชั่วโมง ไปตัดชื้นรูปเป็นรูปดัมเบลส์ตาม ISO/DIS 37-2011 type 2 จากนั้นทำการผิงลง 

ในดินที่เตรียมไว้ทำการตรวจวัดและปรับค่าความชื้นและ pH ท ุก ๆ 2 อาท ิต ย ์จน ค รบ 6 เดือน

3.18 การว ิเคราะห ์ล ักษณะพ ื้นผ ิวของพอลิเอสเทอธ ์ท ี่ผ ่านการย ่อยสลายด ้วยว ิธ ีผ ิงกลบ

วิเคราะห ์ล ักษณะพ ื้นผ ิวของพอลิเอสเทอร ์ก ่อบและหลังการย ่อยสลายทางช ีวภาพโดยการผ ิง 

กลบ โดยการตัดแผ่นพอลิเอสเทอร้ให้ม ีฃนาดประมาณ 5x5 มิลลิเมตร จากนั้นนำพอลิเอสเทอร์มา 

เคลือบผิวด้วยโลหะทองในเครื่องเคลือบโลหะสุญญากาศ เพื่อให้พอลิเอสเทอรีมีภาพนำไฟฟ้าและทำ 

ให ้เก ิดอ ิเล ็กตรอน หล ังจากน ั้นนำเช ้าเคร ื่องกล ้องจุลทรรศน ์แบบส ่องกราด (Scanning electron 

microscope, SEM) ยี่ห้อ JEOL รุ่น JSM-6480LV ประเทศ Japan ที่ความต่างศักย์ 15 กิโลวัตด์
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