
  

 

PMP11- 1 
การสรางนาโนฟลมของพอลิเมอรแบบเชื่อมขวางบนผวิซิลิกาโดยการฉายรังสีเหนีย่วนํา 

Nanofilm  formation  of  cross-linked  polymer  on  silica  surface  by  gamma irradiation   
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บทคัดยอ 
การใชรังสีแกมมาเหน่ียวนําปฏิกิริยาดวยเทคนิคแอดไมเซลลารพอลิเมอไรเซชัน (Admicellar polymerization)  

โดยทําการเคลือบพอลิไอโซพรีน (polyisoprene)  บนผิวซิลิกาไดทําการศึกษาในวิจัยที่ผานมาและเพ่ือพัฒนาฟลมที่
เคลือบ ในงานวิจัยน้ีจึงเพ่ิมสารเช่ือมขวาง (crosslink agent)  เพ่ือใหเกิดฟลมพอลิไอโซพรีนที่มีการเช่ือมโยงสายโซ
เคลือบบนผิวซิลิกา เพ่ือใหฟลมมีความหนาแนนยิ่งขึ้น  โดยทําการพิสูจนเอกลักษณของซิลิกาที่ใสสารเช่ือมขวางและ
ไมใสสารเช่ือมขวาง  ดวยวิธี FTIR ซึ่งปรากฏ peak ของพอลิไอโซพรีน และสารเช่ือมขวาง, TGA  แสดงอุณหภูมิการ
สลายตัวของพอลิไอโซพรีนและพอลิไอโซพรีนที่เช่ือมขวาง  และ SEM แสดงลักษณะพ้ืนผิวของซิลิกา ผลที่ไดแสดง
ใหเห็นวามีการสรางฟลมของพอลิไอโซพรีนแบบเช่ือมขวางบนผิวซิลิกา 

 

ABSTRACT 
Gamma-ray  was  successfully  use  to  induce  the  reaction  of  Admicellar  polymerization  for  coating  

silica  surface  with  polyisoprene  film  of  previous  work. In  this  research  crosslink  agent  was  used  to  improve  
the  polyisoprene  ultrathin  film  by  forming  a  cross-linked  network  on  silica  surface. The  modified  silicas  with  
and  without  a  crosslink  agent  were  characterized  by  FTIR  and  TGA. FTIR  showed  the  characteristic  peaks  
of  polyisoprene  and  crosslink  agent  and  TGA  showed  the  thermal  properties  of  polyisoprene  and  crosslinked  
polyisoprene. Moreover,  the  surface  morphology  of  the  silicas  were  measured  by  SEM. The  results  proved  
that  crosslinked  polyisoprene  was  formed  on  the  silica  surface. 

 
 

 
 
คําสําคัญ :  แอดไมเซลลารพอลิเมอรไรเซซัน  การเช่ือมขวาง  รังสีแกมมา 
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PMP11- 2 
บทนํา 

        ซิลิกาเปนสารเสริมแรงชนิดหน่ึงที่นิยมใชใน
อุตสาหกรรมยาง  แตพ้ืนผิวซิลิกามีหมูไซลานอล และ
ไซลอกเซนซึ่งมีความเปนขั้วจึงเขากับยางธรรมชาติได
ไมดี   ดังน้ันตองมีการปรับปรุงพ้ืนผิวซิลิกาโดยการ
สรางฟลมบางเคลือบเพื่อใหเกิดแรงยึดติดระหวางยาง
กับซิลิกาใหเหนียวแนนขึ้นเปนการเพิ่มคุณสมบัติ
เชิงกลและทางกายภาพของยาง 

        การปรับปรุงพ้ืนผิวซิลิกาสามารถทําไดหลาย
วิธีดวยกัน เชน Grafting (Chaudhari et al., 2005) 
เทคนิคแอดไมเซลลารพอลิเมอรไรเซซัน (Admicellar 
polymerization)  (Rungruang et al., 2005) เปนตน 
นอกจากนี้การใชกระบวนการแอดไมเซลลารพอลิ
เมอรไรเซซันยังมีการนําคล่ืนไมโครเวฟ (Jaisuetong  
et al., 2005) และรังสีแกมมา (-radiation) (Buathong 
et al., 2005)  (Nummeechai et al., 2008)  มาเหน่ียวนํา
ใหเกิดปฏิกิริยากระตุน ใหเกิดการสรางฟลมพอลิเมอร
ที่มีความหนาในระดับนาโน  และในงานวิจัยน้ีใช
กระบวนการแอดไมเซลลารพอลิเมอรไรเซชันโดยใช
พอลิไอโพรีน (polyisoprene) เคลือบบนผิวซิลิกา
เหน่ียวนําใหเกิดปฏิกิริยาโดยการใชรังสีแกมมาซึ่งการ
ใชรังสีแกมมามีขอดี คือ ชวยลดระยะเวลาของปฏิกิริยา 
และสามารถหลีกเล่ียงการใชสารริเริ่มซึ่งมีความเปน
พิษ   (นริศรา และคณะ, 2551)  โดยทําการศึกษา
เพ่ิมเติมในการใชสารเช่ือมขวาง  (cross-link  agent)   
                สําหรับงานวิจัยน้ีเปนการพิจารณาฟลมพอลิ
เมอรที่เคลือบบนผิวซิลิกา โดยการสรางฟลมพอลิไอ
โซพรีนแบบเช่ือมขวาง   (crosslinked   polyisoprene)
โดยมีการนํา divinylbenzene (DVB) เปนสารเช่ือม
ขวางมาสรางฟลมพอลิเมอรรวมกับมอนอเมอรที่ใช   
โดยใชกระบวนการแอดไมเซลลารพอลิเมอรไรเซชันที่
มีการเหน่ียวนําดวยรังสีแกมมา   ซึ่งมีผูทําการศึกษา
โดยใชสารเช่ือมขวาง DVB ชนิดน้ี (Wang  et al., 
2006)    
 
 

อุปกรณและวิธีการวิจัย 
สารเคมีและเคร่ืองมือ 

ซิ ลิ ก า  Hi-Sil255 ( Silica)  บริ ษั ท  Siam 
Silica Co., Ltd. ประเทศไทย   เซทิลไตรเมทิลแอมโม
เนียมโบรไมด  (Cetyl Trimethyl Ammonium 
Bromide;  CTAB)     จาก   Fluka   ประเทศเยอรมัน     
ไอโซพรีน (Isoprene) จาก Fluka ประเทศเยอรมัน ได
ไวนิลเบนซิน (Divinylbenzene; DVB) จาก Merck  
ประ เทศ เ ยอร มัน   โพแทส เซี ยม เปอร ซั ล เฟต 
(Potassium Persulfate; K2S2O8) จาก Aldrich ประเทศ
สหรัฐอเมริกา   เอทานอล (Ethanol) จาก Fisher 
Scientific ประเทศสหรัฐอเมริกา   โซเดียมไฮดรอก
ไซด  (Sodium hydroxide; NaOH) จาก Acros ประเทศ
สหรัฐอเมริกา  เครื่องฉายรังสีแกมมารุน Gammacell 
220 Excel  บริษัท MDS  Nordion  ประเทศแคนาดา  
เครื่องวิเคราะหลักษณะหมูฟงกชัน (Fourier Transform 
Infrared Spectrometer; FTIR) รุน Spectrum one 
บริษัท Perkin Elmer ประเทศสหรัฐอเมริกา กลอง
จุลทรรศนอิเล็คตรอนแบบสองกราด ( ScannIng 
Electron Microscopy; SEM) รุน JSM-5410LV บริษัท 
Jeol ประเทศญี่ปุน   เครื่องเทอรมอลกราวิเมทริกอ
นาไลซิส      (Thermal   Gravimetric  Analysis : TGA) 
รุน  TGA/SDTA851E บริษัท  Mettlerประเทศ
สหรัฐอเมริกา 
 

วิธีการวิจัย 
1. การปรับปรุงผิวซิลิกาดวยเทคนิคแอด

ไมเซลลารพอลิเมอรไรเซซัน  (Admicellar 
polymerization)  ในระบบใชรังสีแกมมา เหน่ียวนํา 

นําซิลิกา  2  กรัม  ใสลงไปในสารละลาย
CTAB (25000 μmol/l) โดยกวนอยางสม่ําเสมอทิ้งไว  
24 ช่ัวโมง  แลวเติม Isoprene,  DVB, Ethanol ลงใน
สารละลายผสม CTAB/ซิลิกา  กวนใหเขากันแลวนํา
สารละลายที่ไดไปฉายรังสีแกมมา หลังจากน้ันนํา
สารละลายผสมที่ไดไปกรอง แลวนําซิลิกาที่ผาน 
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  PMO11- 3 
กระบวนการ Admicellar polymerization ไปลางดวย
นํ้ากลั่นจนกระทั่งฟองที่เกิดจาก CTAB จะหมดไป 
จากน้ันนําซิลิกาไปอบแหงในเตาอบที่อุณหภูมิ 70 ºC 
เปนเวลา 1 วัน  

2. การวิเคราะหลักษณะของหมูฟงกชันบน
ผิวซิลิกาดวยวิธีฟูเรียรทรานฟอรมอินฟาเรดสเปคโต
รสโกป (Fourier Transform Infared Spectroscopy : 
FTIR) 

นําซิลิกาที่ปรับปรุงผิวโดยกระบวนการแอด
ไมเซลลารพอลิเมอไรเซชันที่สภาวะตางๆ แลวนําไป
วิเคราะหโดยใชเครื่อง FTIR ที่ wavelength 500-4000 
cm-1 เพ่ือวิเคราะหหาหมูฟงกชัน โดยนําซิลิกาผสมกับ
โพแทสเซียมโบรไมด  (Potassium Bromide: KBr)  
แล ว นํ าไปอัดขึ้ นรูป เปนแผนใส  จาก น้ันนําไป
เปรียบเทียบระหวางซิลิกาที่ปรับปรุงผิวซึ่งใสสารเช่ือม
ขวาง DVB และไมใสสารเช่ือมขวาง  DVB ในระบบ
ใชรังสีแกมมาเหน่ียวนํา 

3. การวิเคราะหเสถียรภาพทางความรอน
และอัตราการสลายตัวดวยวิธีเทอรมอลกราวิเมทริกอ
นาไลซิส (Thermal Gravimetric Analysis : TGA) 

ช่ังนํ้าหนักซิลิกาที่ปรับปรุงผิวใสในถว ย
อลูมิเนียมแลวปดฝาใหสนิท นําไปวิเคราะหดวยเครื่อง 
TGA ภายใตสภาวะไนโตรเจน ที่อุณหภูมิ 20-1200 
องศาเซลเซียส โดยใชอัตราการใหความรอน 20 องศา
เซลเซียส/นาที 

4. การวิเคราะหลักษณะบนพ้ืนผิวซิลิกา
ดวยวิธีสแกนน่ิงอิเล็กตรอนไมโครสโกป  (Scanning 
Electron Microscope: SEM) 

เตรียมตัวอยางซิลิกาที่ปรับปรุงพ้ืนผิวติดลง
บนแปนทองเหลืองแลวนําไปเคลือบทอง จากน้ัน
นําไปเขาเครื่อง  SEM ที่กําลังขยาย 100 μm 15 KV 
เพ่ือดูลักษณะการกระจายตัว ลักษณะบนพื้นผิวของซิลิ
กาที่ปรับปรุงผิวซึ่งใสสารเช่ือมขวาง DVB และไมใส
สารเช่ือมขวาง  DVB ในระบบใชรังสีแกมมาเหน่ียวนํา 
 

ผลการวิจัยและการอภิปรายผล 
1. ผลวิเคราะหลักษณะของหมูฟงกชันบน

ผิวซิลิกาดวยวิธีฟูเรียรทรานฟอรมอินฟาเรดสเปคโต
รสโกป   

เปนการวิเคราะหหาหมูฟงกชันเพ่ือบอก
สเปคตรัม  ที่แสดงลักษณะเฉพาะของซิลิกาที่ปรับปรุง 
ผิวซึ่งใสสารเช่ือมขวาง DVB และไมใสสารเช่ือมขวาง  
DVB ในระบบใชรังสีแกมมาเหน่ียวนําดังแสดงในภาพ
ที่ 1 (ข-ง) ที่ตําแหนง 1476 cm-1 แสดงลักษณะ
ลักษณะเฉพาะของพันธะคูคารบอน (C=C) ของวง
เบนซิน  (Iconomopoulou et al., 2004) และที่ตําแหนง 
2300 cm-1 แสดง peak เล็กมากของ benzene ที่กําเนิด
จาก vinyl ของสารเช่ือมขวาง DVB   (แมน และคณะ, 
2552) และในภาพที่ 1 (ก-ง) ปรากฏลักษณะเฉพาะของ
พันธะคูคารบอน (C=C) และหมูเมทิล (CH3, CH2)  ที่
ตําแหนง  1600 cm-1 และ 2700-2900 cm-1 ของพอลิไอ
โซพรีน ตามลําดับ และท่ีตําแหนง 3430 cm-1 และ 
1100-1200 cm-1 แสดงถึงลักษณะเฉพาะของหมูไซลา
นอล และหมูไซลอกเซนของซิลิกา  ตามลําดับ (นริศรา 
และคณะ, 2551)    
                จากกราฟแสดง  peak ของ DVB ณ ตําแหนง
ดังที่ไดกลาวขางตน  แตเน่ืองจากสารเช่ือมขวางที่ใสมี
ปริมาณนอยมากทําใหเห็นไดไมชัด และเมื่อไดขยาย
สเกลในตําแหนงดังกลาว พบวา มีการเกิด peak  ณ 
ตําแหนงดังกลาวอยางเห็นไดชัดเมื่อเทียบกับกราฟท่ี
ไมไดมีการใสสารเช่ือมขวาง 
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ภาพท่ี 1   FTIR สเปคตรัมของซิลิกาที่ปรับปรุงผิวดวย  

(ก) Isoprene  (ข) Isoprene และ 1% DVB  
(ค)  Isoprene และ 3% DVB (ง) Isoprene 
และ 5% DVB ในระบบแกมมา 

               2. การวิเคราะหเสถียรภาพทางความรอน
และอัตราการสลายตัวดวยวิธีเทอรมอลกราวิเมทริกอ
นาไลซิส   

จากการวิเคราะหดวยเครื่อง TGA เพ่ือทราบ
คุณลักษณะเฉพาะและปริมาณของสารบนผิวซิลิกาใน                                  
ระบบที่ใชรังสีแกมมาเหนี่ยวนํา ในภาพที่ 2 พบวา  
การสูญเสียนํ้าหนักเน่ืองจากความรอนที่ชวงอุณหภูมิ    
20°C  ถึง 150°C ซึ่งเปนการสลายตัวของความช้ืนและ
สารปนเปอน   และพบวาพอลิไอโซพรีนมีอุณหภูมิการ
สลายตัวอยูในชวง 350 - 500 องศาเซลเซียส  ขณะที่
การสลายตัวของ CTAB ที่อยูช้ันในของฟลมพบการ
สูญเสียนํ้าหนัก   เ น่ืองจากความรอนชวงอุณหภูม ิ
250°C ถึง 350°C และเมื่อใสสารเช่ือมขวาง DVB 
พบวาจะมีการสลายตัวของสารเช่ือมขวาง DVB ที่
อุณหภูมิประมาณ 600°C (Wang  et al., 2006)   และ
จากตารางที่ 1 พบวาเมื่อมีการเติมสารเช่ือมขวาง  DVB  
เปอรเซ็นตฟลมที่เกิดลดนอยลง อาจเน่ืองมาจากความ
มีโครงสรางโมเลกุลขนาดใหญทําใหเขาไปยึดพ้ืนที่
ของพอลิไอโซพรีน  จึงทําใหช้ันฟลมมีขนาดแบนลง
จากเดิมแตมีความแข็งแรงขึ้นจากผลอุณหภูมิการสลาย 
ตัวเพ่ิมสูงขึ้นจากการวิเคราะหดวย TGA โดยมีการ
ขยับไปทางขวาแตเห็นไดไมชัดเจนเน่ืองจากสารเช่ือม
ขวาง DVB ที่ใสมีปริมาณนอยมาก  
 
ตารางที่ 1   เปอรเซ็นตฟลมที่ไดจากการใช  TGA 
 

ซิลิกาปรับปรุงผิวดวย เปอรเซ็นตฟลม 
Isoprene 22.64 
Isoprene และ 1% DVB   13.57 
Isoprene และ 3% DVB   13.44 
Isoprene และ 5% DVB   12.97 
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(ง) 

ภาพท่ี  2  เสถียรภาพทางความรอนจากเครื่อง TGA 
ของซิลิกาปรับปรุงผิวดวย (ก) Isoprene  (ข) 
Isoprene และ 1%DVB  (ค)  Isoprene และ 
3%DVB (ง) Isoprene และ 5%DVB ใน
ระบบแกมมา 

          3. ผลวิเคราะหลักษณะบนพ้ืนผิวซิลิกา
ดวยวิธีสแกนน่ิงอิเล็กตรอนไมโครสโกป 
                 เปนการวิเคราะหดวยเทคนิค SEM เพ่ือศึกษา
สัณฐานวิทยาของซิลิกาที่ปรับปรุงผิวที่ใสสารเช่ือม
ขวาง DVB และไมใสสารเช่ือมขวาง  DVB ในระบบ
ใชรังสีแกมมาเหน่ียวนําดังภาพที่ 3 พบวา particle size
มีขนาด และลักษณะการกระจายตัวที่แตกตางกัน โดย
เมื่อไมมีการใสสารเช่ือมขวาง DVB ในภาพที่ 3 (ข) 
particle size จะมีขนาดเล็ก  และเม่ือใสสารเช่ือมขวาง  
DVB ในภาพท่ี 3 (ค-จ) particle size จะมีขนาดใหญขึ้น  
และมีการกระจายตัวมากขึ้นเมื่อเปรียบเทียบกับซิลิกาที่
ไมปรับปรุงผิวในภาพที่ 3 (ก) ที่มีการรวมตัวกันเปน
กลุมกอน และเมื่อเปรียบเทียบโดยภาพรวมมีแนวโนม
วาเมื่อมีการใสสารเช่ือมขวาง DVB เพ่ิมเขาไปฟลมที่
เคลือบเกิดการเช่ือมขวางกับมอนอเมอรที่ใชทําใหฟลม
มีความหนาแนนยิ่งขึ้น (Wang  et al., 2006)    
 

 
(ก) 

 

 
(ข) 
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(ค) 
 

 
(ง) 
 

 
(จ) 

 
ภาพท่ี 3  สัณฐานวิทยาของ  (ก)  ซิลิกาที่ไมปรับปรุง

ผิว  (ข) ซิลิกาที่ปรับปรุงผิวดวย Isoprene  
(ค) ซิลิกาที่ปรับปรุงผิวดวย Isoprene และ 
1%DVB ( ง )  ซิ ลิ ก า ที่ ป รั บ ป รุ ง ผิ ว ด ว ย 
Isoprene และ 3%DVB ซิลิกา  (จ) ที่
ปรับปรุงผิวดวยIsoprene และ 5%DVB ใน
ระบบแกมมา 

บทสรุป                
                ในการศึกษาการสร า งนาโนฟล มของ  
polyisoprene  ที่ใช  DVB  เปนสารเช่ือมขวางเคลือบ
บนผิวซิลิกาโดยใชรังสี เหน่ียวนําในกระบวนการ 
Admicellar Polymerization  สามารถทําไดซึ่งมีการ
สรางฟลมนาโนของ  polyisoprene และสารเช่ือมขวาง  
DVB เคลือบบนผิวซิลิกาเกิดขึ้น จากการวิเคราะห  FT-
IR ปรากฏลักษณะเฉพาะพันธะคูคารบอนและหมู
เมทิลที่ตําแหนง 1600 cm-1 และ  2700-2900  cm-1 ของ 
polyisoprene ตามลําดับ  สวนที่ตําแหนง 1476 cm-1  
และที่ตําแหนง 2300 cm-1 ปรากฏ  peak ที่เล็กมากของ 
benzene ที่กําเนิดจาก vinyl   ของสารเช่ือมขวาง  DVB  
และซิลิกาที่ถูกเคลือบดวย polyisoprene และสารเช่ือม
ขวาง DVB ถูกวิเคราะหดวย  TGA  และ SEM  ซึ่ง 
TGA แสดงการสลาย  polyisoprene ที่อุณหภูมิ  350-
500ºC และ  DVB ที่อุณหภูมิ  600ºC ขณะที่ผล
วิเคราะห SEM แสดงผลการเคลือบ polyisoprene และ
สารเช่ือมขวาง  DVB  บนผิวซิลิกา  และการปรับปรุง
ผิวซิลิกาที่เปอรเซ็นตตางๆ ของสารเช่ือมขวาง DVB 
พบวาเปอรเซ็นตฟลมที่ไดลดนอยลง 
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