
 

บทที่ 3 

 วิธีการดําเนินงานวิจัย 

 
3.1 สารเคมี เครื่องมือ และอุปกรณ 

 

3.1.1 สารเคม ี

	  	  	  	  	  	  	  	  1. พอลิเอทิลีนชนิดความหนาแนนต่ํา (LDPE) เกรด LD1905FA จากบริษัทไทยพอลิเอทิลีน จํากัด 

       2. ไททาเนียมไดออกไซด ( Degussa P25) บริษัท Fluka sigma-aldrich จํากัด 

       3. สังกะสีไนเทรต (Zn(NO3)2) เกรด 1271 บริษัท Ajax finechem จํากัด                

       4. สังกะสีซัลเฟต (ZnSO4) เกรดวิเคราะห บริษัท Fluka garantie จํากัด 

       5. สังกะสีอะซิเทรต ((CH3COO)2Zn) เกรด 2091702 บริษัท Merck KGaA จํากัด 

       6. Liquid N2   

 

ตารางที่ 3.1 สมบัติบางประการของ TiO2 

สมบัต ิ TiO2 Degussa P25 

ลักษณะทางกายภาพ ผง 

ขนาดของอนุภาค 21 nm 

ส ี ขาว 

กลิ่น ไมม ี

ความบริสุทธิ ์ 99.5% 

พื้นที่ผิวจําเพาะ 35-45 m2/g 

ความสามารถในการละลาย กรด (HF) 
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ตารางที่ 3.2   สมบัติบางประการของ LDPE 

 

สมบัติ 

 

LD1905FA (Film) 

 

 

หนวย 

 

วิธีการทดลอง 

ดัชนีการไหล (MFI) 

(Melt flow index) 

2.0 กรัม/10 นาที 

 

ASTM D1238 

ความหนาแนน 

(Density) 

0.919 กรัม/ลบ.ซม. 

 

ASTM D1505 

ความแข็งแรงดึง ณ จุดขาด 

(Tensile strength at break) 

MD :300* 

TD :230* 

กก./ตร.ซม. 

 

ASTM D638 

เปอรเซ็นตการยืด ณ จุดขาด 

(%Elongation at break) 

MD :180* 

TD :590* 

% ASTM D638 

ความแข็งกด (Shore A) 

(Hardness) 

46  ASTM D2240 

จุดหลอมเหลว (Tm ) 

(Melting point) 

108 °C ASTM D2117 

จุดออนตัว (HDT) 

(Softening point) 

92 °C ASTM D1525 

หมายเหตุ ขอมูลจากบริษทัผูผลิต 

 MD: ทดสอบตามแนวเครื่องจักร 

  TD: ทดสอบตามขวางเครื่องจักร 

 

3.1.2 เครื่องมือและอุปกรณที่ใชในการทดลอง 

1.   บริภัณฑเครื่องแกว  

2.   ไมโครมิเตอร 
3.   เครื่องชั่งน้ําหนักทศนิยม 4 ตําแหนง รุน ED2248 :บริษัท Scienttfic promation จํากัด 
4.   เครื่องปนกวนเชิงกล (Mechanical sterier) พรอมใบพัดกวน รุน Eurostarbasic :บริษัท Kika  

      Labortechik จํากัด 

5.   เตาเผา (Furnace) รุน F6010 :บริษัท Kerper boukvard จํากัด 

6.   ตูอบรอน (Hot air oven) รุน 1350FX บริษัท Shel lab จํากัด 
7.   เครื่องกรองสุญญากาศแบบลดความดัน 

8.   เครื่องบดพลาสติก (Grinding machine) รุน FC 209: บริษัท Bosco Engineering จํากัด  

9.   เครื่องอัดรีดแบบเกลียวหนอนคู (Twin screw extruder) รุน PL-200: บริษัท Intro         

Engineering จํากัด 

10.  เครื่องอัดรีดฟลมแบบเปา (Blown film extruder) รุน LF-400: บริษัท Labtech Engineering    

 จํากัด            
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11.  เครื่องเรงสภาวะ รุน QUV/SE บริษัท 

12.  เครื่องตรวจวิเคราะหการดูดกลืนรังสีอินฟราเรด (Fourier transform infrared spectroscopy;   

       FTIR) รุน Nicolet 6700: บริษัท Bec thai จํากัด 

13.  เครื่องการเลี้ยวเบนรังสีเอก็ซ (X-ray diffractrometer; XRD) รุน D8 Advance: บริษัท  

Bruker AG จํากัด 

14.  กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (Scanning electron microscope; SEM) รุน LEO   

1455VP : บริษัท LEO จํากัด  

15.  เครื่องดิฟฟวซรีเฟคทีฟยูวีวิสิเบิลสเปกโทรมิเตอร (Diffuse reflective UV-visible spectro- 

meter; DRUV) รุน Helios alpha: บริษัท Thermo electron corporation จํากัด         

16.  เครื่องอะตอมมิกแอบซอรพชันสเปกโทรโฟโตมิเตอร (Atomic absorption spectrophoto- 

meter; AAS) รุน Solaar M5 dual AA Spectrophotometer: บริษัท Thermo elemental จํากัด 

17.  เครื่องทดสอบอเนกประสงค (Universal testing machine) รุน LLOYD LR 30K: บริษัท 

Lloyd Instrument จํากัด 

 
3.2 การเตรียม TiO2 ชนิดเจือและไมเจือ  

 

-  กรณีที่ไมมีการเจือสารลงบน TiO2 

 

         นํา TiO2 จํานวน 2 กรัม ใสในครูซิเบิล มาเผาในเตาเผาที่อุณหภูมิ 300-500°C เปนเวลา 2 ชั่วโมง 

 

-  กรณีที่มีการเจือสารลงบน TiO2 (วิธีการเตรียมตาม [12-13]) 

 

          ชั่ง TiO2 จํานวน 2 กรัม (ทศนิยม 4 ตําแหนง) ผสมกับสารประกอบ 1 ชนิด (Zn(NO3)2, ZnSO4 หรือ 

(CH3COO)2Zn) ที่ความเขมขน 4% โดยโมลของ TiO2 ในน้ํากลั่น 100 มิลลิลิตร  ใชบีกเกอรขนาด 250 

มิลลิลิตร ทําการปนกวนเชิงกลที่ความเร็ว 500 rpm เปนเวลา 15 ชั่วโมง กรองสารแขวนลอยดวยเครื่อง 

กรองสุญญากาศแบบลดความดันและนําไปอบในตูอบรอนที่อุณหภูมิ 100°C จากนั้นนําไปใสครูซิเบิล 

เพื่อเผาในเตาเผาที่อุณหภูมิ 300-500°C  เปนเวลา 2 ชั่วโมง  
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ภาพที ่3.1 ขั้นตอนการเตรียม TiO2 ที่ไมเจือและเจือ 

 

      ตารางที่ 3.3 สูตรในการเตรียม	  TiO2 ชนิดเจือและไมเจือ 

สารตัวอยาง อุณหภูมิในการเผา  

(°C) 

สารเจือ ปริมาณสารเจือใน 

TiO2 (%mol) 

T(NC) - - - 

T(300) 300 - - 

T(400) 400 - - 

T(500) 500 - - 

TZA4%(300) 300  (CH3COO)2 Zn 4 

TZS4%(300) 300 ZnSO4 4 

TZN4%(300) 300 Zn(NO3)2 4 

 
3.3 การเตรียมฟลม LDPE ผสม TiO2  

 
          ผสม TiO2 ปริมาณ 2-4 php กับ LDPE ดวยเครื่องอัดรีดแบบเกลียวหนอนคู  สภาวะที่ใช 

Feed zone  160°C 

Compression zone 170°C 

Metering zone               180°C 

Die zone  190°C 

     Screw speed              8-10 rpm 
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แลวนําไปบดดวยเครื่องบดเม็ดพลาสติก แลวนําไปผสมอีก 1 รอบในเครื่องอัดรีดแบบเกลียวหนอนคูและ 

บดซ้ํา จากนัน้ทําการขึ้นรูป ดวยเครื่องอัดรีดแบบฟลมเปา (Blown film extrusion) สภาวะเครื่องอัดรีด 

ชนิดเกลียวหนอนเดี่ยว ควบคุมความหนาประมาณ 25 - 30 µm  

 

      Feed zone                    160°C 

                                                       Compression zone       170°C 

                                                       Metering zone                 170°C 

                                                       Screw speed                    22 rpm 

สภาวะเครื่องเปาขึ้นรูปฟลม 

                                                       Blow zone                    170°C 

                                                       ขนาดปมลมที่ใช                   5 bar 

       ความเร็วลูกกลิ้งที่ 1      1.5-2.0 rpm 

       ความเร็วลูกกลิ้งที่ 2      1.5-2.0 rpm 

 

 

 

 

 

 

ภาพที ่3.2 ขั้นตอนการเตรียมฟลม LDPE ผสมกับ TiO2  

 

ตารางที่ 3.4 สูตรผสมในการขึ้นรูปฟลม 

ฟลม ปริมาณ TiO2  

(php) 

อุณหภูมิในการเผา  

(°C) 

สารเจือ ปริมาณสารเจือใน 

TiO2 (%mol) 

LDPE - - -  

LDT1(NC) 2 - -  

LDT1(300) 2 300 -  

LDT1(400) 2 400 -  

LDT1(500) 2 500 -  

LDT2(400) 3 400 -  

LDT3(400) 4 400 -  

LDT1ZA4%(300) 2 300 Zn(CH3COO)2  4 

LDT1ZS4%(300) 2 300 ZnSO4 4 

LDT1ZN4%(300) 2 300 Zn(NO3)2 4 
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3.4 การตรวจวิเคราะหตัวเรงปฏิกิริยา TiO2  

 

3.4.1 การวิเคราะหหาโครงสรางของตัวเรงปฏิกิริยา TiO2  

 

         ตัวเรงปฏิกิริยา TiO2 ชนิดที่เตรียมที่สภาวะตางๆ ถูกนําไปวิเคราะหโดยเทคนิค XRD หาโครงสราง 

อะนาเทสและรูไทลเพื่อหาอัตราสวนความเขมขนของเฟสอะนาเทสตอเฟสรูไทล ดังแสดงในภาพที่ 3.3 

วิเคราะหโดยการชั่งตัวเรงปฏิกิริยา TiO2 ประมาณ 3 กรัม ใสลงใน Sample holder ทําการปาดผิวหนา 

ใหเรียบและกดอัดใหแนน จากนั้นนําไปติดตั้งที่ Analysis station โดยใช Cu, Kα เปนแหลงกําเนิดรังส ี

เอ็กซ ทําการวิเคราะหชวงคา 2θ จาก 0-80 degree   

 

ภาพที ่3.3 เครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโทรมิเตอร (X-ray diffractometer; XRD)  

 

3.4.2 การศึกษาประสิทธิภาพชวงการดูดกลืนแสงยูวขีอง TiO2 โดยเทคนิค Diffuse Reflective UV-

Visible Spectroscopy (DRUV) 

 

          ตัวเรงปฏิกิริยา TiO2 ที่เจือและไมเจือ ที่เตรียมไดที่สภาวะตางๆ นําไปวิเคราะหหาชวงการดูดกลืน 

แสงดวยเครื่อง UV-visible spectrometer โดยเทคนิค Diffuse reflective UV-visible spectroscopy 

(DRUV)   ดังแสดงในภาพที่ 3.4 ทําการวิเคราะหโดยการนําตัวเรงปฏิกิริยา TiO2 ใสลงใน Sample Cell 

แลวนํา Sample cell ไปติดตั้งที่ Analysis station วิเคราะหในชวงความยาวคลื่น ตั้งแต 300-500 นาโนเมตร 
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ภาพที ่3.4 เครื่องดิฟฟวซรีเฟคทีฟยูวีวิสิเบิลสเปกโทรมิเตอร 

 

3.4.3 การวิเคราะหหาปริมาณ Zn(NO3)2  ในตัวเรงปฏิกิริยา TiO2  

 

              ตัวเรงปฏิกิริยา TiO2 ที่เจือเตรียมไดที่สภาวะตางๆ ถูกนํามาหาปริมาณสารเจือใน TiO2 ดวยเครื่อง 

อะตอมมิกแอบซอรพชันสเปกโทรโฟโตมิเตอร (AAS) ใชหลอดฮาโลเจนคอลัมน (HC lamp) ดังภาพที่ 3.5 

โดยใชสภาวะทดสอบดังนี้ 

                                            กระแสไฟหลอด  HC lamp                             4 mA 

                                            ความยาวสลิต                                                  0.50 nm 

                                            โหมด                                                              Emission 

                                             เปลวไฟ                                                         Air-acetylene 

             ทําการวิเคราะหโดยนําสารละลายสังกะสีเขมขน 1000 ppm เจือจางดวยน้ํากลั่นปรับความเขมขน 

0.50, 0.75, 1.00, 1.25 และ 1.50 ppm วัดคาการดูดกลืนแสงและสรางกราฟมาตรฐาน (Calibration curve) 

ระหวางคาการดูดกลืนแสง (Absorbance) กับความเขมขนสารละลายที่เตรียมได จากนั้นเตรียมสาร 

ตัวอยางใหอยูในรูปสารละลายโดยใชกรดไฮโดรฟลูริก (HF) ประมาณ 50-100 ml เปนตัวทําละลาย อยูใน 

ชวงความเขมขน 0.50-1.50 ppm วัดคาการดูดกลืนแสงสารละลายมาตรฐานและสารตัวอยาง แลวนําคา 

การดูดกลืนแสงที่ไดไปวิเคราะหกับกราฟมาตรฐานเพื่อหาความเขมขนของสารละลายตัวอยาง  
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ภาพที ่3.5 เครื่องอะตอมมิกแอบซอรพชันสเปกโทรโฟโตมิเตอร (AAS) 

 

3.5 การวิเคราะหและทดสอบสมบัติของฟลม  

3.5.1 การวิเคราะหหาเปอรเซ็นตความเปนผลึกของฟลม  

            

             ฟลม LDPE ผสม TiO2 ที่เตรียมไดถูกนําไปวิเคราะหหาเปอรเซ็นตความเปนผลึกของ LDPE โดย 

เทคนิค Differential Scanning Calorimetry (DSC) ดังแสดงในภาพที่ 3.6 ทําการวิเคราะหโดยใชสภาวะ 

ดังนี้ 

                                                     น้ําหนักฟลม                             7-10 mg 

                                                     อุณหภูมิ                                   25-150°C  

                                                     อัตราการใหความรอน             20 °C/min 

                                                     อัตราการเย็นตัว                       20 °C/min 

                                                     สภาวะกาซที่ใช                        N2 
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ภาพที่ 3.6 ดิฟเฟอรเรนเชียลสแกนนิ่งแคลอรีมิเตอร (DSC) 

 

3.5.2 การยอยสลายของฟลมดวยแสงยูวี 

                ตัดแผนฟลม ตัวอยางละ 2 แผน ใสในกรอบโลหะอลูมิเนียม ใหชิ้นงานทดสอบมีขนาด 75x300 

mm2 แลวนําไปทดสอบการยอยสลายดวยเครื่องเรงสภาวะ QUV ดังแสดงในภาพที่ 3.7 โดยการฉายแสง 

ยูว ี เปนเวลา 4, 8 และ 12 วนั ภายในประกอบดวยหลอดยูวีบีที่มีความยาวคลื่น 313 นาโนเมตร 

ความเขมแสง 0.63 W/m2/nm จํานวน 8 หลอด วางอยูขางละ 4 หลอด  

                        

 

 

 

 

 

                                                                                                                                      

 

 

 

 

ภาพที่ 3.7 เครื่อง QUV และเซลสําหรับใสฟลม LDPE 
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3.5.3 การวัดคาดัชนีคารบอนิล (Carbonyl index) 

	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  นําฟลมที่ผานการฉายแสงยูวใีนเครื่องเรงสภาวะ QUV มาตรวจวิเคราะหดวยเครื่อง FTIR 

spectrophotometer ดวยวิธี absorbance ชวงความยาวคลื่น 500-4000 cm-1 เพื่อหาคาดัชนีคารบอนิล (C.I.) 

ดังนี้ 

	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  C.I.       =          Peak area at 1715 cm-1 

          Peak area at 725 cm-1 

	  

                                

 

 

 

 

 

 

 

 

ภาพที ่3.8 เครื่องฟเูรียทรานสฟอรมอินฟราเรดสเปกโทรมิเตอร (FTIR) 

 

3.5.4 การศึกษาสัณฐานวิทยาของฟลม LDPE ผสมกับตัวเรงปฏิกิริยา TiO2  

 

    เตรียมชิ้นงานเพื่อศึกษาการกระจายตัวของ TiO2 (ภาคตัดขวาง) โดยนําชิ้นงานแชใน 

ไนโตรเจนเหลวเปนเวลา 5 นาที แลวหักชิ้นงาน และศึกษาการยอยสลายของฟลมทีพ่ื้นผิว จากนั้นนํา 

ชิ้นงานที่ตองการศึกษาไปเคลือบทอง (Gold sputter) เพื่อนําไปวิเคราะหดวยกลองจุลทรรศนอิเล็ก- 

ตรอนแบบสองกราด (SEM)  ดังแสดงในภาพที่ 3.9  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ภาพที่ 3.9 กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (Scanning electron microscope, SEM) 
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3.5.5 การศึกษาสมบัติเชิงกล   

 

นําฟลมไปทดสอบแรงดึง (Tensile tests) ดวยเครื่องทดสอบอเนกประสงค (Universal   testing 

machine) ตามมาตรฐาน ASTM D882 ดังภาพที่ 3.10 ซึ่งทําการตัดแผนฟลมตัวอยางตามแนวเครื่องจักร 

(Machine Direction, MD) และแนวขวางเครื่องจักร (Transverse Direction, TD) โดยเตรียมชิ้นงาน 

ตัวอยาง  กําหนดสภาวะเครื่องทดสอบดังนี้ 

 

ขนาดชิ้นงาน                                                                 15x80   มิลลิเมตร  

ความเร็วในการดึงยืด                                            100   มิลลิเมตรตอนาท ี

ความยาวเกจ หรือความยาวเริ่มตน (Gauge length)                 25   มิลลเิมตร 

คาแรงสูงสุดที่เครื่องรับได                                        100   นิวตัน 

จํานวนชิ้นงานตัวอยางที่ทดสอบ                              10   ชิ้นงาน 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ภาพที่ 3.10 เครื่องทดสอบอเนกประสงค (Universal   testing machine) 

 

 

 


