
'บทที 3

ว ิธ ีก ารด ำเน ิน งาบ ว ิจ ัย

3.1 ส าร เค ม ีท ี่ใข ้ใบ งาน ว ิจ ัย

3.1.1 สาร เคม ีท ี่ใซ ้ใบ การ เตร ียม ยางธรรม ซ าต ิว ัลค าไน ซ ิ

(ศ ูนย ์ว ิจ ัยและพ ัฒ นาอ ุตสาหกรรมยางไทย)

1. ยางธรรม1ขาติ (natural rubber, NR)

2 . ซ ิงก ์ออกไซด์ (ZnO) ทำหน ้าท ี่เป ็นสารกระต ุ้น

3. ไซโคลเฮกซ ิล เบนโซไทอะโซลซ ิลท ํน าไมด ์ (A/-cyclohexyl benzothiazole-2- 

sulfenamide, C13H 16S2 : CBS) ท ำห น ้าท ี่เป ็น สารต ัว เร ่งใน ก าร เก ิดป ฏ ิก ิร ิย าว ัลค า 

ไนซ์ (accelerator, A)

4. กรดสเตีย'ร ิก (stearic acid, ST)

5. ซ ัลเฟอร ์ (sulfur, ร)

3.1.2 สารเคม ีท ี่ใข ้ใน ข ั้น ตอน การออกซ ิไดซ ิยางธรรม ซ าต ิว ัลค าไน ซ ิ

1. ยางธรรมซาต ิว ัลคาไนซ ิท ี่ได ้จากข ้อ 3.1.1

2. สารละลายไฮโดรเจนเปอร ์ออกไซด ์ (แ 20 2, 30%) (AR grade, Fisher Chemical)

3. กรดฟอร์ม ิก (HCOOH, 90%) (AR grade, MERCK)

4. นำขจ ัดไอออน (deionized water)

3.1.3 สาร เคม ีท ี่ใข ้ใน การห าป ร ิม าณ ต ำแ ห น ่งกรด ซ องยางธรรม ซ าต ิว ัลค าไน ซ ิท ี่ผ ่าน ก าร  

ออกซ ิไดซ

1. ยางธรรมซาต ิว ัลคาไนซ ิผ ่านการออกซ ิไดซ ิจากข ้อ 3.1.2

2 . นำขจ ัดไอออน (deionized water)

3. เตตระไฮโดรฟูแรน (C4H80 , 99%) (AR grade, QREC)

4. โซเด ียมไฮดรอกไซด์ (NaOH, 99%) (AR grade, QREC)

5. พ ันอส ์ฟทาส ีน  (C20H14O4, 99 -  102%) (Riedel-de-Haën)
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3.1.4 สารเคมีท่ีใซ้โบปฏิกิริยาเอสเทอริพิแคขับ

1. กรดออกทาโนอ ิก (C8H160 2, 98%) (AR grade, SIGMA Aldrich)

2. ใ-ออกท าบอล «ะ8แ 180 , 99%) (GC grade, PAN RE AC)

3. เรซ ินแลกเปล ียบไอออน Am berlyst@15 (Sigma Aldrich)

4. ยางธรรมขาต ิว ัลคาไนซ ์ผ ่านการออกซ ิไดซ ์จากข ้อ 3.1.2

3.2 เคร่ืองมีอวิเคราะห์ วัสดุและอุปกรณ์ท่ีใข้ใบงาบวิจัย

3.2.1 วัสดุและอุปกรณ์ท่ีใข้ใบการทดลอง

3 . 2 . 1 . 1  ข ั้น ต อ น ก า ร เ ต ร ีย ม ก า ร อ อ ก $ ไ ด ซ ์ย า ง ธ ร ร ม ช า ต ิว ัล ค า ไ น ซ ์

1. ป ีกเกอร ์ฃบาด 50 และ 500 ม ิลล ิล ิตร

2. กระบอกตวงแบบแก ้ว (graduated Cylinder)

3. ขวดก ้นกลมสามคอ (three-neck round bo ttom  flask) ขนาด 250 ม ิลล ิล ิตร

4. จ ุกแก ้วป ิดขวดขนาด 19/22 และ 24/29 ม ิลล ิเมตร

5. ข ุดควบแน ่น (condenser)

6 . แท ่งแก ้วกวนสาร

7. เทอร ์โมม ิเตอร ์ (therm om eter)

8 . ข ้อนต ักสาร (spatula)

9. เคร ืองข ั่งสาร (analytical balance)

1 0 . เคร ื่องกวนสารพร ้อมให ้ความร ้อน (hot plate stirrer)

1 1 . แท ่งสารแม ่เหล ็ก (magnetic bar)

1 2 . อ ่างน ํ้าม ันควบค ุมอ ุณ หภ ูม ิ (oil bath)

13. ข ุดกรองความด ัน  (suction)

14. กระดาษกรองเบอร ์ 42

15. ต ู้อบส ุญ ญ ากาศ (vacuum drying ovens)

16. ต ู้ด ูดความข ืนอ ัตโนม ัต ิ (auto desiccator)
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3.2.1.2 ข ั้นตอนการหาปร ิมาณ ตำแหน ่งกรดของยางธรรมชาต ิว ัลคาไนซ ์ท ีฝานการ  

ออกซ ิไดซ ์

1. บ ีกเกอร ์ฃนาด 50 ม ิลล ิล ิตร

2 . ขวดร ูปซมพ ู่ขนาด 1 0 0  ม ิลล ิล ิต ร  (erlenmeyer flask)

3. หลอดแก ้วหยดสาร (dropper)

4. บ ิวเรตต ์ (burette)

5. ป ีเป ตต ์ (pipette)

6 . ขวดว ัดปร ิมาตร (volum etric flask)

7. เคร ื่อ งเขย ่าสารละลาย  (orbita l shaker)

3.2.1.3 ข ั้นตอนการเร ่งปฏ ิก ิร ิยาเอสเทอร ิซ ิแคช ัน

1 . ขวดก ้นกลมสามคอ (three-neck round bo ttom  flask) ขนาด 1 0 0  ม ิลล ิล ิต ร

2. จ ุกแก ้วปดขวดขนาด 19/22 และ 24/29 ม ิลล ิเมตร

3. ข ุดควบแน ่น (condenser)

4. บ ิกเกอร ์ขนาด 50 ม ิลล ิล ิต ร

5. แท ่งแก ้วกวนสาร

6 . เทอร ์โมม ิเตอร ์ (therm om eter)

7. ซ ้อนต ักสาร (spatula)

8 . เคร ืองช ังสาร (analytical balance)

9. เคร ื่องกวนสารพร ้อมให ้ความร ้อน (hot plate stirrer)

1 0 . แท ่งสารแม ่เหล ็ก (nagnetic bar)

1 1 . อ ่างน ํ้าม ันควบค ุมอ ุณ หภ ูม ิ (oil bath)

12. กระดาษกรองเบอร ์ 42
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3.2.2 เคร ื่อ งม ือ ว ิเค ราะห ์ท ี่ใช ้ใบ งาบ ว ิจ ัย

3.2.2.1 เคร ื่องฟ ูเร ียร ์ทรานส ์ฟอร ์มอ ินฟาเรดสเปกโตรม ิเตอร ์ (Fourier transform  

in fra re d  spectrom eter: F T IR )  [36]

การว ิเคราะห ์หม ู่ฟ ้งค ์ซ ับท ี่ส ำค ัญ ของยางธรรมชาต ิว ัลคาไน ช ้ก ่อบ และการออกซ ิไดซ ์ สำหร ับ  

งาบ ว ิจ ัยบ ีว ิเค ราะห ์ด ้วย เค ร ือ ง Fourier Transform Infrared Spectrometer ย ี่ห ้อ  Perkin Elmer 

รุ่น Spectrum One ตามร ูปท ี่ 3.1 โดยต ัวอย ่างประมาณ  0.1 ม ิลล ิกร ัม  ถ ูกบดอ ัดรวมก ับ  KBr แล ้วอ ัด  

ลงแม ่พิมพ์ก ่อนฉายร ังส ีอ ินฟราเรดในช ่วงเลขคล ื่น  (wavenumber) 4000-  400ซ ม 1

ฟ ูเร ืยร ืท 'ราบส ํฟอร ์มอ ินฟราเรดสเปก'โทรม ิเตอร ์ (FTIR) เป ็นหน ึ่งใบ เทคน ิคท ี่ใช ้ในการจำแนก 

ป ร ะ เภ ท ข อ งส า ร อ ิน ท ร ีย ์ ส าร อ น ิน ท ร ีย ์แ ล ะพ ัน ธ ะ เค ม ีใน โม เล ก ุล  ร ว ม ถ ึงส าม าร ถ บ อ ก ถ ึงป ร ิม าณ  

องค ์ป ระกอบท ี่ม ีอย ู่ใน โม เลก ุลของสารต ัวอย ่างท ี่ไม ่ทราบชน ิด  โดยใช ้การตรวจว ัดด ้วยร ังส ีอ ิน ฟ ราเรด  

(Infrared (IR) spectroscopy) ท ี่ม ีป ระส ิท ธ ิภ าพ  ซ ี่งช ้อด ีฃองเทคน ิคน ี้คอการใช ้ระยะเวลาใน การ 

ตรวจสอบน ้อยอ ีกท ั้งย ังให ้ผลท ี่ค ่อน ช ้างเฃ ื่อถ ือได ้ โดยอาศ ัยห ล ักก าร เก ี่ย วก ับ ก ารส ั่น  (vibration) ของ 

โ ม เล ก ุล ส าร  เม ื่อ ส ารต ัวอ ย ่า งไ ด ้ร ับ พ ล ัง ง าน จ าก ค ล ื่น ร ังส ีอ ิน ฟ ร า เร ด ท ี่พ อ เห ม าะจ ะ เก ิด ก าร ส ั่น ข อ ง  

โม เลก ุล  ท ำให ้เก ิด ก าร เป ล ี่ยน แ ป ลงค่าโมเมนต ์ฃ ั ้ ว ค ู ่  (d ipo le  m om ent) ของโม เลก ุล  ท ำให ้โม เลก ุล  

เก ิด ก ารด ูด ก ล ืน แ สงแ ล ้วว ัด แ สงท ี่ส ่งผ ่าน ออก ม าแ สด งผ ล เป ็น ค วาม ส ัม พ ัน ธ ์ข องค วาม ถ ี่ห ร ือ เลข ค ล ื่น  

หร ือ  w avenum ber ก ับค ่าการส ่งผ ่านของแสงอ ินฟราเรด  เร ียกว ่า IR spectrum  โม เลก ุลข องสาร  

สาม ารถด ูดกล ืน แสงอ ิน ฟ ราเรดได ้ท ี่ค วามถ ี่ต ่างก ัน ข ึ้น อย ู่ก ับความแข ็งแรงของพ ัน ธะและน ี้าห น ักของ 

อะตอมของหม ู่ฟ ้งก ัซ ับ ในโม เลก ุลน ั้น ๆ  เป ็น ผ ลท ำให ้ล ัก ษ ณ ะส เป ค ต ร ัม การด ูด กล ืน แ สงข องสารแ ต ่ละ  

ชน ิดจะม ีล ักษณ ะเฉพาะ

รูปที่ 3.1 เครื่องมือวิเคราะห์ฟูเรียร์ทราบสีฟอร์มอินฟาเรดสเปกโตรมิเตอร์ (Fourier Transform

Infrared Spectrometer: FTIR) ยีห้อ Perkin Elmer รุ่น Spectrum On
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32.2.2  เคร ื่องว ิเคราะห ์การสลายต ัวทางความร ้อน  (Therm ogravim etric analysis, 

TGA) [37 ]

ก า ร ว ิเค ร า ะ ห ์ก า ร ส ล า ย ต ัว ท า ง ค ว า ม ร ้อ น ข อ ง ย า ง ธ ร ร ม ซ า ต ิว ัล ค า ไ น ซ ์ก ่อ บ แ ล ะ ห ล ัง ก า ร  

อ อ ก ซ ิไ ด ซ ิด ้ว ย เท ค น ิค ก า ร ว ิเ ค ร า ะ ห ์ก า ร ส ูญ เส ีย น ํ้า ห น ัก จ า ก ก า ร ส ล า ย ต ัว ด ้ว ย ค ว า ม ร ้อ น  

(therm ogravim etric/d ifferentia l therm al analyzer, TG/DTA) ด ้วย เคร ื่อ งม ือว ิเคราะห ์ของย ี่ห ้อ  

Perkin Elmer® รุ่น Pyris Diamond ตามร ูปท ี่ 3.2 โดยซ ั่งต ัวอย ่างประม าณ  8-10 ม ิลล ิกร ัมบน ถาด  

ต ัวอย ่างและทำการว ิเคราะห ์โดยการเพ ิ่มอ ุณ หภ ูม ิท ี่ม ือ ัตราการให ้ความร ้อน เป ็น  1 0  องศาเซลเซ ียสต ่อ  

น าท ี ท ี่อ ุณ ห ภ ูม ิห ้อ งจน ถ ึงอ ุณ ห ภ ูม ิ 700 องศ าเซ ล เซ ียส  แ ละบ รรยาก าศ ภ ายใบ เต าถ ูก ใซ ้เป ็น แ ก ๊ส  

ไนโตรเจน ม ีอ ัตราการปอนแก ๊ส เป ็น  50 ม ิลล ิล ิต รต ่อน าท ี

ห ล ัก ก ารสำห ร ับ เคร ื่อ งว ิเคราะห ์ความ เสถ ียรภ าพ ท างความ ร ้อน ของว ัสด ุ หร ือ TGA ค ือ การ 

ให ้ว ัสด ุได ้ร ับความร ้อน แ ละตรวจว ัดน ํ้าหน ักของว ัสด ุท ี่เปล ี่ยน แปลงใบ แต ่ละฃ ่วงอ ุณ หภ ูม ิด ้วย เคร ื่อ งข ั่ง  

ท ี่ม ีความไวส ูง  โด ยว ัสด ุท ี่น ิยม น ำม าใข ้ใบ ก าร ิเค ราะห ์ส ่วน ให ญ ่เป ็น ว ัสด ุป ระ เภ ท พ อล ิเม อร ์ เท ค น ิค บ ี้ 

เห ม าะส ำห ร ับ ก ารว ิเค ราะห ์ก าร เป ล ี่ยน แ ป ลงส ภ าพ ข องว ัสด ุท ี่เก ี่ย วข ้อ งก ับ ก ารด ูด ซ ับ แ ก ๊สห ร ือ ระ เห ย  

ข อ งน ํ้า  ก าร ต ก ผ ล ึก  (crystallization) อ ัน เน ื่อ ง ม า จ า ก ก า ร เป ล ี่ย น เฟ ส  ก าร แ ต ก ต ัว ข อ งว ัส ด ุ

(decom position) ศ ึกษ าการเก ิดปฏ ิก ิร ิย าออกซ ิเดข ัน แ ละร ีด ักช ัน  ใน การว ิเคราะห ์ต ัวอย ่าง  ต ัวอย ่าง 

จะถ ูก น ำม าวางบ น จาน ข น าด เล ็ก  ซ ึ่ง เช ื่อม ต ่อ ก ับ เค ร ื่อ งช ั่งละ เอ ียด ท ี่ม ีค วาม ไวต ่อก าร เป ล ี่ยน แ ป ลงส ูง  

โด ยท ี่ท ั้งห ม ด จะอย ู่ใน เต าท ี่ส าม ารถค วบ ค ุม อ ุณ ห ภ ูม ิแ ละบ รรยากาศ ได ้ บ ร รย าก าศ ภ าย ใน อ าจจะ เป ็น  

แก ๊ส เฉ ื่อย  เซ ่น ไนโตรเจน  ห ร ือ แ ก ๊ส ท ี่ม ืค วาม ว ่อ งไว  เซ ่น อ าก าศ  หร ือ  อ อ ก ซ ิเจน  โด ยน ํ้าห น ักข อ ง 

ต ัวอ ย ่างท ี่เป ล ี่ยน แ ป ลงจะเก ิด ฃ ึ้บ ท ี่อ ุณ ห ภ ูม ิเฉ พ าะข องสารแ ต ่ละซ น ิด  โดยน ํ้าหน ักท ี่ห ายไปน ั้น เก ิดมา 

จากการระเห ย การย ่อยสลาย  หร ือการเก ิดปฏ ิก ิร ิยาต ่างๆ
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ร ูปท ี่ 3.2 เคร ื่องว ัด เสถ ียรภาพทางความร ้อนของ Perkin Elmer® รุ่น Pyris Diamond

3.2.23 เคร ื่องป ีอบอมบ ์แคลอร ิม ิเตอร ์ (Bomb ca lo rim eter)

เคร ื่อ งม ือบ อม บ ์แ คลอร ิม ิเตอร ์ ส ่วน ให ญ ่จะน ำม าส ำห ร ับ ก ารค ำน วณ ห าค ่าก าร เป ล ี่ยน แ ป ลง 

พ ล ังงาน ภายใน  (internal energy) อ ัน เน ื่อ งม าจากการเก ิดป ฏ ิก ิร ิย า เคม ี ซ ี่งก ารว ัด พ ล ังงาบ ภ ายใน น ี้ 

จ ะ เก ี่ย วข ้อ งก ับ พ ล ัง งาบ อ ิเล ็ก ต รอ น  (e lectron  energy) โดยตรง แ ต ่ส ำห ร ับ ใน งาน ว ิจ ัยน ี้จ ะถ ูก  

น ำมาใข ้ใบการหาปร ิมาณ ซ ัลเฟ อร ์ของต ัวอย ่าง โด ยท ำต าม ห ล ัก  ASTM 3177 เคร ื่องท ี่ใข ้เป ็นร ุ่น  Parr 

6200 Calorimeter
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3.2.2A แก ๊สโครมาโทกราฟ (Gas chrom atograph: GC) [38 ]

แก ๊สโครมาโทกราฟ (GC) เป ็น เทคน ิคหน ี่งของการว ิเคราะห ์ด ้วยว ิธ ีโครมาโทกราฟ ซ ี่งน ิยมใช ้ 

ก ับ อย ่างกว ้างขวาง เพ ราะม ีความ สาม ารถแ ยกแ ละว ิเค ราะห ์ต ัวอย ่างท ี่ม ีอ งค ์ป ระกอบ ซ ับ ซ ้อน ได ้ และ 

ย ังให ้ผลเท ี่ยงตรง ว ิธ ีแก ๊สโครมาโทกราฟสามารถใช ้ท ั้งใบการว ิเคราะห ์เซ ิงค ุณ ภาพและเซ ิงปร ิมาณ

ห ล ัก การข องแ ก ๊ส โค รม าโท กราฟ  คือ เฟ ส เค ล ื่อ น ท ี่ต ้อ ง เป ็น แ ก ๊ส แ ล ะส าร ต ัว อ ย ่า งท ี่ใส ่ล งใน  

คอล ัม น ์ต ้อ งม ีสภ าพ เป ็น ไอต ั้งแ ต ่บ ร ิเวณ ส ่วน บ น ส ุด ข องค อล ัม น ์ ก ารฃ ะส ารต ัวอ ย ่างอ อ ก จ าก ค อ ล ัม น ์ 

เก ิดจากแรงพ าของเฟ สเคล ื่อน ท ี่ ซ ี่ง เร ียกว ่า ต ัวพา (carrier) สำหร ับต ัวพ าท ี่ใซ ้ต ้องเป ็น แก ๊ส เฉ ื่อย  เข่น 

ไนโตรเจน ห ร ือฮ ีเล ียม  อ ัตราเร ็วของการ เคล ื่อน ท ี่ข องสารต ัวอย ่างแต ่ละข น ิด ใน คอล ัม น ์ข ึ้น อย ู่ก ับ การ  

ละลายของสารต ัวอย ่างน ั้น ๆ  ใน เฟ สอย ู่ก ับทห ร ือข ึ้น อย ู่ก ับ ล ัมประล ิท ธ ึ๋ของการกระจาย
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ร ูปท ี่ 3.4 แผนผ ังแสดงส ่วนประกอบของเคร ื่องม ือแก ๊สโครมาโทกราฟ  [5]

เคร ื่อ งม ือท ี่ใข ้!น แก ๊สโครมาโทกราฟ ้ม ืส ่วน ประกอบหลายส ่วน ด ังร ูปท ี3.9 โดยเร ิ่ม จากแก ๊สต ัว  

พ าจะบรรจ ุไว ้!นถ ังท ี่ส ามารถควบค ุมความด ัน ของแก ๊สท ี่ปล ่อยออกมาได ้ สารต ัวอย ่างท ี่ถ ูกฉ ีด เข ้าไปใบ 

เคร ื่องก ่อน เข ้าส ู่คอล ัมน ์ ต ้องถ ูกความร ้อนทำให ้กลายเป ็นไอก ่อนหล ังจากน ั้น จ ึงผ ่านไปใบคอล ัมน ์โดยม ี 

แ ก ๊ส เป ็น ต ัวพ า ห ล ัง จ าก ส าร ต ัว อ ย ่า งถ ูก ฃ ะอ อ ก จ าก ค อ ล ัม น ์ด ้ว ย แ ก ๊ส ต ัว พ าจ ะ เข ้า ส ู่เค ร ื่อ งต ร ว จ ว ัด  

(detector) ต ัว เคร ื่องตรวจว ัดจะเป ็นต ัวแปลงขนาดของสารต ัวอย ่างให ้เป ็นส ัญ ญ าณ ทางไฟ ฟ ้า ถ ้าสาร 

ต ัว อ ย ่า งม ีป ร ิม าณ ม าก  ส ัญ ญ าณ ท างไ ฟ ฟ ้าท ี่เก ิด ข ึ้น ก ็ม ืม าก  ส ัญ ญ าณ ท างไ ฟ ฟ ้าท ี่เก ิด ข ึ้น ท ี่เค ร ื่อ ง  

ต รวจว ัด จะส ่งไ ป ย ัง เค ร ื่อ งบ ัน ท ึก ซ ี่งบ ับ ท ีก เป ็น ก ร าฟ แ ส ด งค วาม ส ัม พ ัน ธ ์ร ะห ว ่า ง เว ล าก ับ ข น าด ข อ ง  

ส ัญ ญ าณ ท ี่ได ้ร ับจาก เคร ื่อ งตรวจว ัด  ซ ี่งในงานว ิจ ัย 'นใข ้เคร ื่องแก ๊สโครมาโทกราฟของ Agilent® รุ่น 

7890A

รูปที่ 3.5 ลักษณะข้อมูลที่ได้จากการวิเคราะห์ด้วยเครื่องแก๊สโครมาโทกราฟ
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รปท ี่ 3.6 เคร ื่องแก ๊สใครมาโทกราฟของ Agilent® รุ่น 7890A
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3.3 ข ั้น ต อบ ก ารด ำเน ิน ก ารท ด ลอ ง

3.3.1 ข ั้น ต อน การ เต ร ียม ยางธรรม ช าต ิว ัลค าไน ซ ี

ส ำห ร ับ ใบงาบว ิจ ัยบ ี้จะน ำยางธรรมขาต ิม าผ ่าน กระบวน การว ัลคาไน เซ ช ัน แ บ บ ป ระส ิทธ ิภ าพ  

(EV) โดยม ีส ูต รก ารผ สม ยางคอม พ าวด ์ ด ังแสดงใบตารางท ี่ 3.1 ต ัวแ ป รท ี่ท ำการศ ึกษ าค ือ  ปร ิมาณ  

ซ ัลเฟอร ์ท ี่ใช ้ และอ ัตราส ่วน ปร ิมาณ สารต ัว เร ่งต ่อปร ิมาณ ช ัลเฟ อร ์ (A/ร ) ยางผสมถ ูกบดโดยเคร ื่องผสม  

แ บ บ สองล ูกกล ิ้ง  (tw o-ro ll m ill) ท ี่อ ุณ หภ ูม ิ 80 องศาเซลเซ ียส  เน ิบ เวลา 13 น าท ี ห ล ังจากบ ี้น น ำม า 

ห าเวลาใน การข ึ้น ร ูปด ้วย เคร ื่อ ง oscillating disk rheom eter และทำการข ึ้นร ูปโดยใช ้แม ่พ ิมพ ์แบบ 

กดอ ัด (compression m old) ท ี่อ ุณ หภ ูม ิ 150 องศาเซลเซ ียส  โดยเร ียกยางท ี่ใด ้จากข ั้น ตอน บ ี้ว ่า  ยาง 

ธรรมชาต ิว ัลคาในซ ์ (VR-X) X แทนสูตรท ี่ใช ้ในการว ัลคาไนซ ์ยาง

ต ารางท ี่ 3.1 แสดงส ูตรของยางคอมพาวด ์ท ี่ใช ้ในงานว ิจ ัย

ส ัด ส ่วน ก ารผ สม  (phr)

ยางแ ละสาร เค ม ี VR-1 VR-2 VR-3 VR-4 VR-5

NR 1 0 0 1 0 0 1 0 0 1 0 0 1 0 0

ZnO 5 5 5 5 5

Stearic acid 2 2 2 2 2

S ulfu r 3 3 3 5 1 0

CBS 7.5 21.75 36 35.25 72.5

A/S 2.5 7.25 1 2 7.25 7.25

A = accelerator (CBS), ร =sulfur

3.3.2 ข ั้น ตอน การออกซ ิไดซ ียางว ิ'ลคาไน ซ ี

3.3.2.1 ศ ึกษ าป ัจจ ัย เน ื่องจากผลของปร ิมาณ ซ ัลเฟ อร ์และอ ัดราส ่วนของสารต ัว เร ่งต ่อ  

ปร ิม าณ ซ ัล เฟ อร ์

1) น ำยางว ัลคาไน ซ ์ท ี่เตร ียมจากข ั้น ตอน  3.3.1 ม าทำการบ ดด ้วย เคร ื่อ งบ ด  ให ้ม ีฃนาดเส ้น  

ผ ่านศ ูนย ์กลางน ้อยกว ่า  250 ไมครอน
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2 )  น ำ ย า ง ว ั ล ค า ไ น ซ ี จ า ก ข ้ อ  1 จ ำ น ว น  5 . 0  ก ร ั ม ผ ส ม กับส า ร ล ะ ล า ย ไ ฮ โ ด ร เ จ น เ ป อ ร ์ อ อ ก ไ ซ ด ์  

เ ข ้ม ข ้น  1 5  ร ้ อ ย ล ะ โ ด ย ม ว ล  ผ ส ม ก ับ ก ร ด ฟ อ ร ์ม ิ ก  อ ั ต ร า ส ่ ว น โ ด ย โ ม ล ข อ ง  ไ ฮ โ ด ร เ จ น เ ป อ ร ์ อ อ ก ไ ซ ด ์ต ่ อ  

ก ร ด ฟ อ ร ์ ร ก  เ ท ่ า ก ั บ  1 :1  โ ด ย ค ว บ ค ุ ม ป ร ิ ม า ณ ส า ร ล ะ ล า ย ท ั ้ ง ห ม ด เ ท ่ า ก ั บ  5 6 . 2 4  ก ร ัม  ล ง ใ น ข ว ด ก ้น ก ล ม  

ข น า ด  2 5 0  ม ิ ล ล ิ ล ิ ต ร

3 )  น ำ ข ว ด ก ั บ ก ล ม ใ น ข ้ อ  1 ต ่ อ เ ข ้ า ก ั บ ข ุ ด ค ว บ แ น ่ น ด ้ ว ย น ํ ้ า เ ย ็ บ  จ า ก น บ น ำ ไ ป ใ ห ้

ค ว า ม ร ้ อ น ใ น อ ่ า ง น ํ ้ า ม ั บ ค ว บ ค ุม อ ุณ ห ภ ูม ิ ท ี ่  5 0  อ ง ค า เ ซ ล เ ซ ี ย ส โ ด ย ใ ช ้ แ ท ่ ง ก ว น แ ม ่ เ ห ล ็ ก บ น เ ค ร ื ่ อ ง ก ว น ส า ร  

เ ป ็น เ ว ล า  3  ช ั ่ ว โ ม ง

4 )  เ ม ื ่ อ ค ร บ ก ำ ห น ด  3  ช ั ่ ว โ ม ง  ถ อ ด ข ุ ด ค ว บ แ น ่ น อ อ ก  น ำ ข อ ง ผ ส ม จ า ก ข ว ด ก ั บ ก ล ม ไ ป ก ร อ ง แ ย ก  

ด ้ ว ย ข ุ ด ก ร อ ง ค ว า ม ด ัน แ ล ะ ล ้ า ง ด ้ ว ย น ํ ้ า ข จ ั ด ไ อ อ อ น จ น ก ร ะ ท ั ่ ง ม ี ค ่ า เ ป ็น ก ล า ง  ( p H  =  7 )

5 )  น ำ ข อ ง แ ข ็ ง ท ี ่ ก ร อ ง ใ น ข ้ อ  4  ไ ป อ บ ใ น ต ู ้ อ บ ส ุ ญ ญ า ก า ค ท ี ่ อ ุ ณ ห ภ ู ม ิ  4 0  อ ง ศ า เ ซ ล เ ซ ี ย ส  เ ป ็น  

เ ว ล า  2  ช ั ่ ว โ ม ง  เ ม ื ่ อ ค ร บ ก ำ ห น ด เ ก ็ บ ข อ ง แ ข ็ ง ท ี ่ ไ ด ้ ใ น ภ า ซ น ะ ป ีด แ ล ะ ต ู ้ ด ู ด ค ว า ม ฃ ื ้ น อ ั ต โ น ม ้ต  โ ด ย เ ร ี ย ก  

ข อ ง แ ข ็ ง ท ี ่ ไ ด ้ ใ บ ข ั ้ น ต อ น น ี ้ ว ่ า  “ ย า ง ว ั ล ค า ไ น ซ ีห ล ั ง ก า ร อ อ ก ซ ิ ไ ด ข ์  ( O V R - X ) ”

3.3.2.2 ส ืกนาป ัจจ ัย เน ื่อ งจากภาวะท ี่ใช ้ในทารออก%ใดช

สำหร ับการศ ึกษาภาวะ ใ น เตร ียมการออกซ ิไดซ ียางว ัลคาไนซ ี ศ ึกษ าจากยางว ัลคาไน ซ ีส ูตรการ 

ผสมยาง VR-4 แสดงการเตร ียมท ี่ภ าวะต ่างๆ  ด ั ง ตารางท ี่ 3.2 โด ยท ี่ท ุก ภ าวะจะก ระท ำท ี่อ ุณ ห ภ ูม ิ 50 

องศาเซลเซ ียส ระยะเวลา ใ น การร ีฟล ักซ ี 3 ชั่วโมง

ตารางท ี่ 3.2 ภาวะต ่างๆ  ที่ใช้ไนการออก'ซิ'ได1ซียาง'วัลคา'ไนซี

ส าร อ อ ก 1ซิ'ไดซ์ ความ เข ้มข ้น

ของ h 2o 2 

(% .w t)

อ ัต ราส ่วน โม ล  

H20 2 ะ HCOOH

ป ร ิม าณ ย าง  

(กร ัม)

ซ ื่อย ่อ

H20 2 + HCOOH 1 0 1 : 1 5 OVR (10%H2O2)

H20 2 + HCOOH 15 1 : 1 5 OVR (15°/oH20 2)

H20 2 + HCOOH 2 0 1 : 1 5 OVR (20% H20 2)

H20 2 + HCOOH 15 0.5:1 5 OVR (0.5:1)

H20 2 + HCOOH 15 1.5:1 5 OVR (1.5:1)

H20 2 + HCOOH 15 1 : 1 3 OVR (1:18.75)

H20 2 + HCOOH 15 1 : 1 8 OVR (1:7.03)
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3.3.3 ก ารว ิเค ราะห ์ห าร ้อ ยละข อ ง S u lfu r โดยใช ้เคร ื่อ ง B om b c a lo rim e te r ตาม 

ASTM D 3177

1) น ำต ัวอย ่าง ประมาณ  0.8 กรัม เผาในเคร ื่อง Bomb Calorim eter

2 ) ล ้างด ้วย  ส ารละลาย  m ethyl orange โดยให ้ปร ิมาตรท ี่ไดไม ่เก ิน  2 0 0  ม ิลล ิล ิต ร

3) ปร ับ  pH ข องสารละลาย  เป ็น 5.5 ด ้วยส ารละลาย  Na2C 0 3 2 โมลาร ้

4) ปร ับ  pH ข องสารละลาย  เป ็น 7.0 ด ้วยส ารละลาย  NHqOH 1 โมลาร ้

5) ต ้มสารละลายท ี่ได ้พ อ เด ือด  กรองด ้วยกระดาษกรอง เบอร ์ 1

6 ) น ำส ารละลายท ี่ผ ่าน การกรอ ง ต ้มพอเด ือด ห ย ด ส ารล ะลาย  HCl (1:9) 1 ม ิล ล ิล ิต ร  และ 

BaCl2 0 . 1  โมลาร ์ ปร ิมาตร 1 0  ม ิลล ิล ิตร  แ ละท ำการต ้ม สารละลายด ังก ล ่าวให ้เด ือด เป ็น เวลา  15 น าท ี 

ท ิ้งไว ้ข ้ามค ืบ

7) กรอ งสารละลายด ้วยก ระด าษ ก รองเบ อร ์ 42 โดยใช ้น ํ้าร ้อน ล ้างตะกอน  ห ย ด ส าร ล ะล าย  

A§N03 0.025 โมลาร ์ ลงใน สารละลายท ี่ผ ่านการกรอง (ประมาณ  30 หยด) แล ้วนำกล ับมากรองอ ีก

8 ) น ำกระดาษ กรองด ังกล ่าว  ใส ่ Crucible ท ี่ซ ังน ํ้าหน ักไว ้แล ้ว  ไป เผาท ี่อ ุณ หภ ูม ิ 850 องศา 

เซลเซ ียส เป ็น เวลา 3 ชั่วโมง แล ้วทำการช ั่งน ํ้าหน ักหล ังการเผา

ร ้อยละของซ ัล เฟ อร ์ = (A - B) X 13,738

C

เมื่อ A ค ือ น ํ้าหน ัก crucible หล ังการเผา 

B คือ น ํ้าหน ัก crucible เปล ่าก ่อน เผา 

C ค ือ น ํ้าหน ักของสารต ัวอย ่างท ี่ใช ้1นการว ิเคราะห ์
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3.3.4 ก ารว ิเค ร าะห ์ก ารบ วม ต ัวข อ งส ารต ัวอ ย ่า ง

งาบว ิจ ัยบ ี้จะทำการทดสอบการบวมต ัวของสารต ัวอย ่างตามว ิธ ีก ารใน  ASTM D471 โดยม ีฃ ั้บ  

ด ังต ่อไปบ ี้

1 ) น ำต ัวอย ่าง 0 . 2  กรัม ใส ่ในขวดขนาดเลกท ี่ช ั่งน ํ้าหน ักไว ้แล ้ว  จากน ั้น ใส ่ต ัวท ำละลายโท ล ู 

อ ีน ป ร ิม าม าตร 5 ม ิล ล ิล ิต ร  ท ำก ารช ั่งบ ี้าห น ัก อ ีก ค ร ั้งจด บ ัน ท ึก  แซ ่ท ิ้งไว ้เป ็น เวลา 24 ช ั่วโมง ท ี่ 

อ ุณ หภ ูม ิห ้อง

2 ) จ าก น ั ้ น เม ื่อ ค รบ กำห น ด เวลา  น ำต ัวท ำละลายอ อก โด ยใช ้ก ระด าษ ข ำระซ ับ จบ ก ระท ั่ง ไม ่ 

เห ล ือ ต ัว ท ำล ะ ล าย  ช ั่งบ ํ้าห น ัก  จด บ ัน ท ึก  จาก น ั้น น ำค ่าท ี่ได ้ไป ค ำน วณ ห าค ่าก ารด ีก ร ีก ารบ ว ม ต ัว  

(Swelling degree)

ด ีกร ีการบวมต ัว =  (M-M0) X  100

Mo

เมื่อ M คือ น ํ้าหน ักสารต ัวอย ่างหล ังจากบวมต ัว  (กรัม)

Mo คือ น ํ้าหน ักสารต ัวอย ่างเร ิ่มต ้น  (กรัม)

3.3.5 ก ารว ิเค ราะห ์ค ว าม ค งต ัว ใบ ต ัวท ำละล าย ด ้ว ย เท ค น ิค ก าร ห าป ร ิม าณ โซ ล แ ล ะ เจ ล

งาน ว ิจ ัยบ ี้ห าความ คงต ัวสารต ัวอย ่างใน ต ัวทำละลายด ้วย เทคน ิคการหาปร ิม าณ โซลและเจล 

ตามว ิธ ีการใบ ASTM D3616 โดยม ีข ั้นด ังต ่อ 'ไปบ ี้

1 ) นำต ัวอย ่าง 0 . 2  กรัม ใส ่ในขวดขนาดเล ็กท ี่ช ั่งน ั้าหน ักไว ้แล ้ว จาก น ั้น ใส ่ต ัวท ำละลาย  ปร ิมา 

มาตร 25 ม ิลล ิล ิต ร  ทำการช ั่งน ั้าหน ักอ ีกคร ั้งจดบ ัน ท ึก  เขย ่าด ้วยความ เร ็ว  200 รอบ ต ่อบ าท ึ เป ็น เวลา

18 ชั่วโมง ท ี่อ ุณ หภ ูม ิห ้อง

2) จากน ั้น เม ื่อครบกำหนดเวลา กรองต ัว เพ ื่อ เอาต ัวทำละลายออกด ้วยกระดาษ กรองเบ อร ์ 42 

จากน ั้นนำไปอบในต ู้อบ  ท ี่อ ุณ ห ภ ูม ิ 1 0 0  องศาเซลเซ ียส  เป ็น เวลา 18 ชั่วโมง ช ั่งน ั้าหน ัก  จดบ ัน ท ึก  

จากน ั้นนำค ่าท ี่ได ้ไปคำนวณ หาค ่าปร ิมาณ โฃลได ้ตามสมการ

ป ร ิม าณ โซ ล ( % )  = (พ 0 - พ d) X 100

Wo

เมื่อ พ 0 คือ น ั้าหน ักสารต ัวอย ่างเร ิ่มต ้น  (กรัม)

พ d คือ น ั้าหน ักสารต ัวอย ่างหล ังอบแห ้ง (กรัม)



4 6

3.3.6 ก ารห าป ร ิม าณ ต ำแ ห น ่งก รด ข องสารต ัวอ ย ่าง

1) เตร ียมสารต ัวอย ่าง 0.1 กรัม ละลายใบ น ํ้ากล ั่น  10 ม ิลล ิล ิตรและเตตระไฮโดรฟ ูแรน (THF) 

1 0  ม ิลล ิล ิต ร

2 ) น ำส ารละลาย ท ี่เต ร ีย ม เฃ ย ่า เป ็น เวล า  18 ช ั่วโมง แ ล ้วน ำม าท ำการไท เท รต ห าป ร ิม าณ  

ตำแหน ่งกรด ด ้วยสารละลาย  NaOH 0.02 โมลาร ์ โดยใฃ ้ ห ้บอลทาล ืบ เป ็น อ ิน ด ิเค เตอร ิ

ปร ิมาณ ตำแหน ่งกรด (m m ol) =  (A X  B)

“ T  c

เม ื่อ A คือ ความเข ้มฃ ้นฃองสารละลาย NaOH ท ี่ใช ้ (โมลาริ)

B ค ือ ป ร ิม าณ ของสารละลาย  NaOH ท ี่ใช ้ (น ิลล ิล ิตร)

C ค ือ น ํ้าหน ักของสารต ัวอย ่างท ี่ใช ้ใบการว ิเคราะห ์ ( กรัม )

3.3.7 เอส เท อร ิท ิแ ค ข ัน ข องกรด ค าร ิบ อกฃ ิล ิก ก ับ แ อลกอฮ อล ์

1 ) ช ั่งกรดคาร ิบอกซ ิล ิก  (กรดออกทาโน อ ิก ) แ ละแ อ ลก อ ฮ อ ล ์ น -อ อ ก ท าน อ ล ) น ํ้าหน ักรวม 

2 0  กร ัมในอ ัตราส ่วนโดยโมลระหว ่างกรดคาร ิบอกซ ิล ิกและแอลกอฮอล ์เท ่าก ับ  1  : 2  ลงในขวดก ันกลม 

สามคอขนาด 50 น ิลล ิล ิตร

2 ) เต ิมต ัว เร ่งปฏ ิก ิร ิยาปร ิม าณ  1  เปอร ์เซ ็นต ์โดยบ ํ้าห น ัก เท ียบก ับ บ ํ้าห น ักของกรดค าร ิบ อกซ ิ 

ล ิกท ี่ใช ้ในปฏ ิก ิร ิยาลงใบขวดก ้นกลมสามคอ

3) ต ่อข ุดควบแน ่นด ้วยน ํ้าเย ็น  ให ้ความร ้อน แก ่ของผสมด ้วยอ ่างน ํ้าม ันบ น เคร ื่อ งกวนแม ่เห ล ็ก  

ควบ ค ุมอ ุณ ห ภ ูม ิท ี่ 1 2 0  อ งศาเซ ล เซ ียส  ท ำก ารก วน ต ่อ เน ื่อ งต ลอ ด ก ารท ำป ฏ ิก ิร ิย าด ้วย เค ร ื่อ งก วน  

แม ่เหล ็ก

4) เก ็บ ต ัวอย ่างสารใน ป ฏ ิก ิร ิย าต าม เวลาด ังบ ี้ 0.5, 1, 3, 5 และ 8  ช ั่วโมงจากบ ั้น หย ุด  

ป ฏ ิก ิร ิย าท ัน ท ีเม ื่อ ป ฏ ิก ิร ิย าด ำ เน ิน ไป ค รบ  8 ช ั่ว โม งด ้ว ยก ารห ล ่อ เย ็บ ด ้ว ย บ ั้า เย ็น อ ุณ ห ภ ูม ิ 0 องศา 

เซลเซ ียส

5) สารต ัวอย ่างท ี่เก ็บ ได ้ไป ว ิเคราะห ์ห าป ร ิม าณ ผล ิต ภ ัณ ฑ ์เอส เท อร ิท ี่เก ิดฃ ี้น แ ละสารต ั้งต ้น ท ี่ 

เหล ืออย ู่ด ้วยเทคน ิคแก ๊สโครมาโทกราห ้
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3.3.8 ก ารว ิเค ราะห ์ส ารต ั้งต ้บ ท ี่เห ล ือ จาก เอส เท อร ิห ิแ ค ซ ับ

ก ารว ิเค ราะห ์ห าส ารต ั้งต ้น ท ี่เห ล ืออย ู่ใน ป ฏ ิก ิร ิย า เอส เท อร ิฟ เค ข ัน  ใน งาว ิจ ัยน ี้ท ำโด ยใช ้แ ก ๊ส  

โครมาโทกราฟ  รุ่น 7890A ของบร ิษ ัท  Agilent Technologies โดยใช ้เคร ื่อ งตรวจว ัดฃ บ ิด  FID 

คอล ัมน ์ DB-5-HT (15 กก X 0.320 mm) ข ั้นตอนการทำม ีด ังต ่อไปน ี ้

1 ) ช ั่งน ํ้าหน ักของสารต ัวอย ่าง 0 . 1  กร ัมและท ีร ิด ีบ  2 . 0  กร ัมลงใน ขวดสารต ัวอย ่างปร ิมาตร 

1 0  ม ิลล ิล ิต ร  เขย ่าให ้สารละลายเป ็น เน ื้อ เด ียวก ัน

2) ป ิเป ต สารละลายช ้างต ้น ป ร ิม าต ร  100 ไมโครล ิตร ใส ่ลงในขวดไวแอล (VIAL) เต ิม เมท ิล- 

ไตรเมท ิลไซล ิล-ไตรฟล ูออโรแอเซตาไมด ์ปร ิมาตร 1 0 0  ไมโครลิตร จากน ั้น เข ย ่าต ่อ เน ื่อ ง เป ็น เวลา  1  

บาท ํและต ั้งท ิ้งไว ้ 30 นาท ี

3) เต ิม เม ท ีลอ ับ เด คาโน เอต เข ้ม ข ้น  30 กร ัมต ่อล ิตร ปร ิม าตร 100 ไมโครล ิตรเป ็น สาร 

มาตรฐานภายใน  (internal standard) จ าก น ั้น ท ำก ารป ร ับ ป ร ิม าต รสารละลายด ้วยน อ ร ์ม อล เฮ ป เท บ  

(n-heptane) จนปร ิมาตรรวมในขวดไวแอลเป ็น  1  ม ิลล ิล ิตร

4) เขย ่าสารในขวดไวแอลให ้เช ้าก ัน  จากน ั้นนำไปว ิเคราะห ์ด ้วยเคร ื่องแก ๊สโครมาโทกราฟ โดย 

ภาวะของเคร ื่องแก ๊สโครมาโทกราฟท ี่ใช ้ว ิเคราะห ์แสดงรายละเอ ียดต ังต ่อไปน ี้

ใน การว ิเคราะห ์เข ิงค ุณ ภาพ แ ละปร ิม าณ ของผล ิตก ัณ ฑ ์ท ี่ได ้จากป ฏ ิก ิร ิย าเอส เท อร ิฟ เคข ัน จาก  

ป ฏ ิก ิร ิย า เอ ส เท อ ร ิฟ เค ช ัน ข อ งก รด อ อ ก ท าโน อ ิก ก ับ 1 -ออกท าน อลด ้วย เค ร ื่อ งแ ก ๊ส โค รม าโท ก ราฟ น ั้น  

ต ้อ งท ำการห าภ าวะก ารว ิเคราะห ์ท ี่เห ม าะสม เพ ื่อ ให ้ก ารว ิเค ราะห ์สาม ารถ แยกสารผ สม ออกจากก ัน ได ้ 

อย ่า งสม บ ูรณ ์ โด ยป ฏ ิก ิร ิย า เอ ส เท อร ิฟ เค ข ัน ระห ว ่างก รด ออก ท าโน อ ิก ก ับ  1 -อ อ ก ท าน อ ล ม ีภ าว ะก าร  

ว ิเคราะห ์ค ือใช ้อ ุณ หภ ูม ิเร ิ่มต ้นของคอล ัมน ์ค ือ  50 องศาเซลเซ ียส  เม ื่อ เร ิ่ม ก ารว ิเคราะห ์จะค ้างอ ุณ ห ภ ูม ิ 

น ี้ไว ้นาบ 2 นาท ี จากน ั้น จะเพ ิ่ม อ ุณ ห ภ ูม ิด ้วยอ ัตราคงท ี่ 15 องศาเซ ล เซ ียสต ่อน าท ีจน กระท ั่งอ ุณ ห ภ ูม ิ 

คอล ัมน ์ถ ึง 170 องศาเซ ล เซ ียสแ ละท ำก าร เพ ิ่ม ด ้วยอ ัตราคงท ี่ 25 องศาเซ ล เซ ียสจบ กระท ั่งอ ุณ ห ภ ูม ิ 

คอล ัมน ์ถ ึง 260 องศาเซลเซ ียสและค ้างอ ุณ ห ภ ูม ิน ี้ไว ้ 1 นาท ี รวม เวลาการว ิเคราะห ์ท ิ้งส ิ้น  14.6 น าท ี 

ต ่อ 1 ต ัวอย ่าง ค ่าต ัวแ ปรใน ภาวะการว ิเคราะห ์ของปฏ ิก ิร ิยาเอส เทอร ิฟ เคข ัน ของกรดออกทาโน อ ิกก ับ  

1-ออกทานอล แสดงได ้ต ังตารางท ี่ 3.1
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ต ารางท ี่ 3.1 ภาวะเคร ื่อ งแก ๊สโครมาโทกราฟ ใบการว ิเคราะห ์ปร ิม าณ สารต ั้งต ้นท ี่เหล ือจากปฏ ิก ิร ิยาเอ  

ส เทอร ิฟ เคข ับของกรดออกทาโบอ ิกก ับ 1 -ออกท าบ อล

C o n d itio n Value

Carrier (He) flo w  rate 3 ม ิลล ิล ิต ร

Hydrogen flo w  rate (for FID) 30 ม ิลล ิล ิต รต ่อน าท ี

Air flo w  rate (for FID) 2 0  ม ิลล ิล ิต รต ่อน าท ี

Detector tem perature (for FID) 280 องศาเซลเซ ียส

Injection m ode Cool on co lum n (COC)

Injection port tem perature 150 องศาเซลเซ ียส

Injection vo lum e 0 . 1  ไมโครลิตร

Initial co lum n tem perature 50 องศาเซลเซ ียส

Final co lum n tem perature 260 องศาเซลเซ ียส

ร ูปท ี่ 3.6 โปรแกรมการให ้ความร ้อนใน เตาอบของเคร ื่องแก ๊สโครมาโทกราฟใบการว ิเคราะห ์ปร ิมาณ  

สารต ั้งต ้บท ี่เห ล ือจากปฏ ิก ิร ิย าเอส เทอร ิฟ เคข ัน ของกรดออกท าโน อ ิกก ับ 1 -ออกทาบ อล
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