
บทที่ 3 

วิธีการดําเนินงานวจิัย 

 

3.1  สารเคมี  
       1.  พอลิสไตรีนบิวทาไดอีนสไตรีน (Poly (styrene-butadiene-styrene), SBS, Calprene  

500 ®)  ซ่ึงมีอัตราสวนของ บิวทาไดอนี/สไตรีน ในอัตราสวน 70/30 มีคาดัชนีการไหล 5 g/10 min  
คาความถวงจาํเพาะ 0.94 g/cm3 ไดรับความอนุเคราะหจาก บริษทั BEHN MEYER Chemical 
(ประเทศไทย) จํากัด 

       2.  เฮกซะเดกซิลไตรเมทิลแอมโมเนียมโบรไมด (Hexadecyltrimethylammonium bromide 
หรือ Centrimonium bromide, C19H42BrN) บริษัท ACROS ORGANICS เกรดวิเคราะห 
       3.  มอนตมอริลโลไนต (Montmorillonite, MMT ช่ือทางการคา Mac gel®) บริษัท Thai Nippon  
Chemical Industry  
       4.  โทลูอีน (Toluene, C6H5CH3) บริษัท CARLO ERBA เกรดวิเคราะห 
       5.  ไซลีน (Xylene, C6H4 (CH3)2) บริษัท CARLO ERBA เกรดวิเคราะห 
       6.  คลอโรเบนซีน (Chlorobenzene, C6 H5Cl) บริษัท CARLO ERBA เกรดวิเคราะห 
       7.  เฮกเซน (Hexane, CH3(CH2)4CH3) บริษัท CARLO ERBA เกรดวิเคราะห  
       8.  เบนซีน (Benzene, C6H6) บริษัท CARLO ERBA เกรดวิเคราะห 
       9.  ออโธไดคลอโรเบนซีน (o-dichlorobenzene, C6H4Cl2) บริษัท CARLO ERBA เกรด  
วิเคราะห 
       10.  ซิลเวอรไนเตรต (Silver nitrate, AgNO3) บริษัท CARLO ERBA เกรดวิเคราะห 
 

3.2  อุปกรณและเครื่องมือ 
       1.  เครื่องวัดการเลีย้วเบนรังสีเอ็กซ ( X-ray diffractrometer, XRD) บริษัท Bruker FG รุน D8  
Advance 
       2.  กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนชนิดสองกราด (Scanning electron microscope,  
SEM/EDS) บริษัท JEOL รุน JSM-5800LV 
       3.  เครื่องวิเคราะหเทอรมัลกราวิเมทริก (Thermogravimetric analyze, TGA) บริษัท Perkin 
Elmer รุน Pyris 1 TGA 
       4.  เครื่องอินฟราเรดสเปกโทรโฟโตมิเตอร (Fourier transform infrared spectrophotometer,  
FTIR) บริษัท Perkin Elmer รุน FTIR Spectrum GX 
 ความยาวคลื่น   : 4000-400 cm-1
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       5.  เครื่องทดสอบอเนกประสงค (Universal testing machine)  
       6.  เครื่องวัดการซึมผานอากาศตามมาตรฐาน ASTM D 1434  
            (ไดัรับความอนุเคราะหจาก รศ.ดร.ทวีชัย อมรศักดิ์ชัย) 
       7.  เครื่องกรองลดความดัน บริษัท Buchi รุน B-169  
       8.  เครื่องวัดความเปนกรดดาง (pH meter) บริษัท Denver Instrument รุน 225 
       9.  เครื่องอัลตราโซนิค บริษัท Fisher Scientific Worldwide รุน ULTRAsonik  
       10.  เครื่องชั่งน้ําหนกัอยางละเอียด 4 ตําแหนง บริษทั Denver Instrument รุน TC-254 
       11.  เครื่องใหความรอนชนิดแผน (Hot plate) บริษัท Fisher Scientific 
       12.  ตูอบสุญญากาศ (Vacuum oven) บริษัท Fisher Scientific รุน 282A 
       13.  ตูอบ (Oven) บริษัท Fisher Scientific รุน Isoterm  
       14.  ใบพดัปนกวนพรอมมอเตอร บริษัท IKA LABOR TECNIK STAUFEN รุน EURO-ST B 
       15.  แมพมิพกระจกขนาดเสนผานศูนยกลาง 11  cm 

       16.  บริภัณฑเครื่องแกว  
       17.  กลองพลาสติกขนาด 16 x 22 x 12 cm3 

       18.  โกรงบดสาร 
       19.  ไมโครมิเตอร 
       20.  เวอรเนียร 
       21.  ตูดูดความชื้น 
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3.3  การเตรียมวัตถุดิบในการเตรียมชิ้นงานตัวอยาง 
       3.3.1  การดัดแปรโครงสรางของ MMT  
 1) ช่ัง MMT เติมน้ํากลั่นในอัตราสวนโดยน้าํหนักของ MMT:น้ํากลั่นเปน 1:250 
 2) เตรียมสารละลายของเฮกซะเดกซิลไตรเมทิลแอมโมเนียมโบรไมด (HTAB) ในน้ํากลั่น  
เขมขน 0.2 โมลตอลิตร 
 3) ผสมสารละลายที่เตรียมไดในขอ 2 ลงไป ในสารแขวนลอยในขอ 1 ผสมเปนเวลา 3 ช่ัวโมง 
 4) กรองสารที่เตรียมไดดวยเครื่องกรองลดความดัน ลางตะกอนดวยน้ํากลั่นจนกระทัง่ไมมี- 
โบรไมดไอออน (ทดสอบโดยการหยดสารละลายซิลเวอรไนเตรตเขมขน 0.1% ลงในน้ําลาง 
ตะกอน) 
 5) วดัคาความเปนกรดดางของน้ําลางตะกอนสุดทาย   

 6)  นําตะกอนที่ไดอบที่อุณหภมูิ 80 °C จนแหง แลวนําตะกอนที่ไดไปบดดวยโกรงบดสาร คัด 
ขนาดดวยตะแกรงรอนขนาด 400 เมช  
นํา Organo-MMT ที่ผานการดัดแปรโครงสรางแลวไปทดสอบดวยเทคนิค FT-IR XRD และ TGA  
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เตรียมอัตราสวนโดยน้ําหนกั
ของ MMT:น้ํากลั่นเปน 1:250 

ผสมทั้ง 2 สวนเขาดวยกนั 
นาน 3 ช่ัวโมง 

เตรียมสารละลาย HTAB 
เขมขน 0.2 โมลตอลิตร  

 
 
 

กรองดวยเครือ่งกรองสุญญากาศ  

 
 
 
 
 

ลางตะกอนดวยน้ํากลั่นจนกระทั่ง
ไมมีโบรไมดไอออน 

 
 
 
 

วัด pH ของน้ําลางตะกอน

 
 
 
 

นําตะกอนที่ไดอบที่อุณหภมูิ 

80 °C  จนแหง 

 

 
 
 

บด Organo-MMT ที่ได 
ใหละเอยีด และคัดขนาด 

 
 
 
 

ตรวจพิสูจนเอกลักษณดวย 
FT-IR XRD และ TGA  

 
รูปท่ี 3.1 แผนงานการดัดแปรโครงสรางของ MMT 
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       3.3.2  การหาตัวทําละลายท่ีเหมาะสมสําหรับ SBS และ Organo-MMT ในการเตรียมวัสดุ
ประกอบ  
 ตัวทําละลายทีน่ํามาพิจารณา ไดแก ไซลีน, เฮกเซน, โทลูอีน, ออโธคลอโรเบนซีน, เบนซีน 
และคลอโรเบนซีน  
ขั้นตอนการหาตัวทําละลายมีดังนี้  

1. ใส Organo-MMT ประมาณ 0.05 กรัมลงในหลอดทดลอง เติมตัวทําละลายตางๆ ทีละ 1 
ชนิด ปริมาตร 5 ml ลงในหลอดทดลอง สังเกตตัวทําละลายที่ทําให Organo-MMT เกิดการบวมตัว 
และมีเสถียรภาพมากที่สุด (จะไมตกตะกอนลงมาเมื่อตั้งทิ้งไว) 

2. ช่ัง SBS ประมาณ 0.1 กรัม แลวเติมตัวทําละลายประมาณ 5 ml ลงไปในหลอดทดลอง 
ทีละ 1 ชนิดสงัเกตตัวทําละลายที่ทําใหพอลิเมอรละลายดีที่สุด  

3. เลือกตัวทําละลายที่เหมาะสมเพื่อเตรียม SBS/Organo-MMT เปนวัสดปุระกอบตอไป 
 

ช่ัง SBS ประมาณ 0.1 กรัม  
ใสในหลอดทดลอง 

 
 

ช่ัง Organo-MMT ประมาณ 0.05 กรัม  
ใสในหลอดทดลอง 

 
 
 เติมตัวทําละลาย 

ที่ตองการ 5 ml  
เติมตัวทําละลาย 
ที่ตองการ 5 ml   

 
 

สังเกตการละลายของ SBS  

เลือกตัวทําละลายที่ SBS ละลายไดดี
และ Organo-MMT บวมตัวดีที่สุด 

สังเกตการบวมตัวของ Organo-MMT   
 
 
 
 
 
 

 
รูปท่ี 3.2  แผนงานแสดงขั้นตอนการหาตวัทําละลายที่เหมาะสม 
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       3.3.3  การเตรียมวัสดุประกอบ SBS/Organo-MMT 
1)  แช SBS 20 กรัมในไซลีน 50 ml เปนเวลา 24 ช่ัวโมง  
2) ช่ัง Organo-MMT ปริมาณ 0.25, 0.5, 1, 3 และ 5% โดยน้ําหนกัของ SBS แลว 

คอยๆ เติมลงในบีกเกอรที่ม ี ไซลีน 50 ml โดยทําการปนกวนดวยแทงแมเหล็กประมาณ 20 นาที 
แลวใหแรงดวยเครื่องอัลตราโซนิคนาน 1 ช่ัวโมง 

3) เติมสารแขวนลอยของ Organo-MMT ในขอ 2 ลงในสารละลายพอลิเมอรขอ 1 จากนัน้ให 

ความรอน 80°C และปนกวนดวยเครื่องปนกวนเชิงกลเปนเวลา 3 ช่ัวโมง  
4). นําไปกําจดัฟองอากาศดวยเครื่องอัลตราโซนิคนาน 30 นาที และนําเขาตูอบสุญญากาศที่

อุณหภูมิหองเปนเวลา 5 นาที 
5). นําสารละลายดังกลาวไปขึน้รูป โดยการเทลงในแมพิมพกระจกที่หมนุเหวี่ยงดวยความเร็ว

คงที่ และระเหยตวัทําละลายที่อุณหภูมหิองจนไดฟลมของ SBS/Organo-MMT ที่มีความหนา 55±5 
ไมโครเมตร 

6). นําฟลมดังกลาวไปอบดวยตูอบสุญญากาศที่อุณหภูมิ 60°C นาน 24 ช่ัวโมง  
7). นําฟลมที่เตรียมไดไปตรวจพิสูจนดวย XRD, TGA, SEM/EDX, ทดสอบสมบัติ   

เชิงกลและวัดการซึมผานของอากาศเบื้องตนตอไป 
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ช่ัง Organo-MMT  
0.25,0.5,1, 3 และ5% โดยน้าํหนัก 

 
 
 
 ช่ัง SBS ประมาณ 20 กรัม  

เติมไซลีน 50 ml  
เติม Organo-MMT ลงในไซลีน 

ปนกวนนาน 20 นาที 
 
 
 
 

แชนาน 24 ช่ัวโมง  
ใหแรงดวยเครือ่งอัลตราโซนิค  

นาน 1 ช่ัวโมง 
 
 
 
 

ผสมสารทั้งสองสวนเขาดวยกัน  

ใหความรอน 80° C ปนกวนนาน 3 ช่ัวโมง  

 

 
 
 ใหแรงดวยเครือ่งอัลตราโซนิค และนําเขา

ตูอบสุญญากาศที่อุณหภูมิหองนาน 5 นาท ี
 
 
 

เทสารดังกลาวลงในแมพิมพ 
ที่หมุนเหวีย่งดวยความเรว็คงที่ 

 
 
 
 

ระเหยตัวทําละลายที่อุณหภมูิหอง  
 
 

อบในตูอบสุญญากาศที่อุณหภูมิ  

60 °C นาน 24 ช่ัวโมง 
 
 
 
 

ตรวจพิสูจนเอกลักษณ และทดสอบสมบัติ 
ของวัสดุประกอบ 

 
 
 

รูปท่ี 3.3 ขั้นตอนการเตรียมวัสดุประกอบนาโน SBS/Organo-MMT 
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3.4  การพิสูจนเอกลักษณและทดสอบสมบัติของแผนฟลม 

 

       3.4.1  การวัดการเลี้ยวเบนของรงัสีเอ็กซ 
 การวัดการเลี้ยวเบนรังสีเอ็กซของ MMT และ Organo-MMT จะเตรียมตัวอยางแบบผง 

และวดัการเลี้ยวเบนรังสีเอ็กซดวยเครื่อง XRD โดยใชมุม 2θ เร่ิมตนตั้งแต 1° ถึง 30° Step 0.040° 

Step time 0.5 วินาที ทําการทดสอบที่อุณหภูมิ 25° C  
 สําหรับฟลมวสัดุประกอบเตรียมชิ้นงานโดยตัดแผนฟลมที่เตรียมไดเปนรูปสี่เหล่ียม
จตุรัสขนาด 1 x 1 นิ้ว นําไปวัดการเลีย้วเบนรังสีเอ็กซดวยเครื่อง XRD โดยใชมุม 2θ เร่ิมตนตั้งแต 

1° ถึง 10° Step 0.04° Step time 5 วินาที ทาํการทดสอบที่อุณหภูมิ 25° C  

 

       3.4.2  สัณฐานวิทยาและการกระจายตัวของอนุภาค Organo-MMT ดวยเคร่ือง SEM/EDX 
 เตรียมชิ้นงานโดยการนําฟลมวัสดุประกอบแชในไนโตรเจนเหลว แลวหักชิ้นงาน
ภายใตไนโตรเจนเหลวเพื่อสังเกตลักษณะทางสัณฐานวทิยาบริเวณรอยแตกหักของชิ้นงาน ดวย
เครื่อง SEM/EDX  

 

       3.4.3  สัณฐานวิทยาดวยเครื่อง TEM 
 การศึกษาลักษณะทางสณัฐานวิทยาดวยกลองจุลทรรศนอิเลกตรอนแบบสองผาน 
(TEM) ของวัสดุประกอบนาโน SBS/1% Organo-MMT ทําไดโดยการเจือจางสารละลายของ 
SBS/1% Organo-MMT แลวนําไปหยดลงบน Copper grid ที่หมุนเหวีย่งดวยอัตราเร็ว 2000 rpm 

 

       3.4.4  สมบัติทางความรอนดวยเคร่ือง TGA  
 ช่ังน้ําหนกัสารตัวอยางละเอยีดถึงทศนยิม 4 ตําแหนงประมาณ 20 mg ใหความรอนที่

อุณหภูมิเริ่มตน 50° C ดวยอัตราการใหความรอน 10°C/min จนถึงอุณหภูมิสูงสุดคือ 800°C และ
ภายใตบรรยากาศไนโตรเจน จากนั้นนําขอมูลที่ไดมาหาคาอุณหภูมิเริ่มการสลายตัวเนื่องจากความ
รอนและอุณหภูมิสลายตัวเนือ่งจากความรอน และทาํการวัดภายใตบรรยากาศออกซิเจน ใน
อัตราเร็วของ Air zero 40 cm3/min ภายใตสภาวะเดิมเพือ่หาปริมาณของ HTAB ใน Organo-MMT  

 

       3.4.5  สมบัติการรับแรงดึง  
 นําฟลมตัวอยางที่ไดมาตัดเปนรูปดัมเบลล ทดสอบดวยเครื่องทดสอบสมบัติเชิงกล-
อเนกประสงค (Universal testing machine) ใช Load cell ขนาด 100 N ความเร็วในการดึง 500 

mm/min ระยะจับของชิ้นงาน (Guage length) 20 mm ที่อุณหภูมิหอง 25°C เพื่อหาคาความแข็งแรง
ดึง ณ จุดคราก (Tensile yield strength) คามอดุลัสของยัง (Young’s modulus) ที่เปอรเซนตการดงึ
ยืดเทากับ 100 และ 300 เปอรเซ็นต และเปอรเซ็นตการดึงยืด ณ จุดขาด (%Elongation at break) 
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       3.4.6  ทดสอบการซึมผานของอากาศ  
       การทดสอบการซึมผานของอากาศตามมาตรฐาน ASTM D 1434 วิธี V (Procedure V) เปนการ
หาปริมาตรของอากาศที่แพรผานผิวฟลมดานหนึ่งไปยังอีกดานหนึ่ง ซ่ึงอากาศจะแพรผานฟลมได
มากหรือนอย ขึ้นอยูกับสมบัติการซึมผานกาซของฟลมตัวอยางแตละชนิด โดยในการทดสอบทํา
การประกบฟลมดวย o-ring ทั้งสองดานของแผนฟลม (ดังแสดงในรูปที่ 3.4) โดยที่ดานหนึ่งของ
แผนฟลมจะตอเขากับหลอดแคพริลารี (Capillary tube) ที่ภายในบรรจุไอโซโพรพานอลอยู โดยมี
การวางกระดาษกรองดานบนของฟลมดานที่ตอกับหลอดแคพริลารี เพื่อปองกันการพองของฟลม
ตัวอยางเมื่อไดรับแรงดันอากาศ และอีกดานหนึ่งของแผนฟลมตอเขากับอากาศทีผ่านเขามาดวย
ความดัน 1 บรรยากาศ รวมกับความดนับรรยากาศ 1 บรรยากาศ ทําใหความดนัของอากาศที่แพร
ผานแผนฟลมเทากับ 2 บรรยากาศ ความดนัของทั้งสองดานของแผนฟลมจึงมีความแตกตางกัน ทํา
ใหกาซทีแ่พรผานแผนฟลมเขาสูหลอดแคพริลรี สงผลใหระดับความสูงของไอโซโพรพานอลใน
หลอดแคพริลารีสูงขึ้น จากนั้นทําการวัดระยะทางที่ไอโซโพรพานอลเคลื่อนที่ไดเทียบกับเวลา โดย
ใหระยะทางการเคลื่อนที่ของไอโซโพรพานอลเปนคาคงที่ และวดัเวลาที่เปลี่ยนแปลงไป  

 

 
 

รูปท่ี 3.4 อุปกรณที่ใชในการทดสอบการแพรผานของอากาศตามมาตรฐาน ASTM D 1434 
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 จากนั้นนําระยะทางที่ไอโซโพรพานอลเคลื่อนที่กับเวลามาเขียนกราฟแสดง
ความสัมพันธระหวางระดับความสูงของไอโซโพรพานอลที่ถูกกาซดันขึ้นไปกับเวลา ซ่ึงความชัน
ของกาซ (dh/dt) นําไปใชในการคํานวณอัตราการซึมผานของกาซ (Gas transmission rate, GTR) ได
ดังสมการที่ 1 
 

Gas transmission rate (GTR) = 
ptA

Q
Δ××

 (3.1) 

 
เมื่อ Q = ปริมาณกาซที่ผานชิน้งานตัวอยาง 
       A = พื้นที่ตัวอยาง 
       t  = เวลา 
 
โดยที่ ปริมาณกาซที่ผานชิน้งานตัวอยาง เทากับ ปริมาณของของเหลวที่อยูในหลอดแคพริลารี 
(Capillary tube) คูณดวยความสูงของของเหลวในหลอด ดังนั้นจะไดวา  
 

Q = A1 x h                                                                      (3.2) 
 
เมื่อ A1 = พื้นทีห่นาตัดของหลอดแคพริลารี (Capillary tube) 
       h  = ความสูงของระดับของเหลว 
 
เมื่อแทน Q ในสมการที่ (1) จะได 
 

Gas transmission rate (GTR) =
tpA

hA
×Δ×

×1                                                   (3.3) 

 
ให h/t คือคาความชันที่ไดจากกราฟแสดงความสัมพันธระหวางความสูงของระดับความสูงของ
ของเหลวที่ถูกกาซดันขึ้นไปกับเวลา แทนคาในสมการที ่(3) จะได 
 

Gas transmission rate (GTR) = slope
pA

A
×

Δ×
1                                           (3.4) 

 
และใชสมการดังกลาวในการคํานวณคาการซึมผานของกาซตอไป 
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       สําหรับตัวอยางฟลมที่ใชในการวัดการซึมผานของอากาศควรมีความหนาใกลเคียงกัน และเก็บ
ในตูดูดความชื้นอยางนอยเปนเวลา 24 ช่ัวโมง ตัดฟลมตัวอยางใหมีขนาดประมาณ 4x4 เซนติเมตร
แลวนําฟลมดังกลาวไปวัดระยะทางการเคลื่อนที่กับเวลา ขอมูลที่ไดนําไปสรางกราฟแสดง
ความสัมพันธและหาคาความชัน โดยความชันของกราฟมีคาเทากับระยะทางตอเวลา แลวนําคา
ความชันที่ไดคูณดวยความหนาของฟลมตัวอยางเพื่อทําการปรับคา (Normalize slope) กอนนํามาใช
เปรียบเทียบการซึมผานของอากาศ  

 

       3.4.7  การวัดการสองผานของรงัสียูว-ีวิสซิเบิล 
 เลือกฟลมวัสดปุระกอบนาโนที่มีความหนาใกลเคียงกันมากที่สุด แลวตัดใหมีขนาด
ประมาณ 2.5 x 3 cm จากนั้นนําไปวดัการสองผานรังสียูวีดวยเครื่อง UV-Visible โดยทําการวัด
ตั้งแตความยาวคลื่นเทากับ 190 nm ถึง 1000 nm บันทึกเปอรเซ็นตการสองผานของรังสี 
 


