
บทที่ 3 
วิธีดําเนินการวิจัย 

 
การศึกษาวิจัยครั้งนี้เป�นการศึกษาเชิงทดลองเพ่ือศึกษาหาสภาวะท่ีเหมาะสมในการสังเคราะห" 

PLLA-b-PBAT โดยมี L-lactide เป�นองค"ประกอบหลักซ่ึงมีอัตราส5วน L-lactide/PBAT เป�น 
100/0.3, 100/0.6 และ100/1.0 wt% โดยจะมีรายละเอียดแล@ววิธีการดําเนินการดังนี้ 

 
3.1 เครื่องมือและอุปกรณ! 

 
3.1.1 เครื่องกวนสารละลายพร@อมเตาให@ความร@อน (Hotplate and magnetic stirrer) 

ยี่ห@อ: JENWAY MODEL รุ5น : 1203 
3.1.2 ตู@อบสุญญากาศ (Vacuum oven)ยี่ห@อ : Binder รุ5น : VD23 
3.1.3 ตู@ดูดความชื้น (Desiccator) ยี่ห@อ : BOROMAX 
3.1.4 เครื่องกรองสุญญากาศ (Vacuum Pump) 
3.1.5 เครื่องชั่ง (Balance) 
3.1.6 บีกเกอร" (Beaker) 
3.1.7 ขวดก@นกลม (Round-bottomed flask) 
3.1.8 เทอร"โมมิเตอร" (Thermometer) 
3.1.9 แท5งแก@วคนสาร (Glass lod) 
3.1.10 แม5เหล็กกวนสาร (Magnetic bar) 
3.1.11 ท่ียึดจับและขาต้ัง (Clamp and stand) 
3.1.12 อะลูมิเนียมฟอยล" (Aluminium foil) 
3.1.13 ช@อนตักสาร (spatula) 
3.1.14 กระดาษกรอง (whatman filter paper) 
3.1.15 อ5างน้ํามัน (Oil bath) 
3.1.16 ชามสแตนเลส (Stianless steel trays) 

 
3.2 สารเคมี 

 
3.2.1 L-lactide 
3.2.2 พอลิบิวทิลีนอะดิเพตเทเรปธาเลต(PBAT) 
3.2.3 โทลูอีน (Toluene)  AR grade 
3.2.4 แกoสไนโตรเจน (Nitrogen) 
3.2.5 Silicone High Vacuum Grease 
3.2.6 น้ํามันซิลิโคน (Silicone oil) 
3.2.7 เมทานอล (Methanol)  AR grade 
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3.2.8 คลอโรฟอร"ม(Chloroform)  AR grade 
3.2.9 Stannons Octoate (Sn(Oct)2) 

 
3.3 เครื่องมือท่ีใช&ในการวิเคราะห! 

 
3.3.1 เครื่อง Differential Scanning Calorimeter รุ5น 4000 System100-240V/       

50-60Hz 
  3.3.2    เครื่อง Proton Nuclear Magnetic Resonance (1H-NMR) รุ5น Varian NMR-
400MHz 

3.3.3    เครื่อง Gel Permeation Chromatography (GPC) 
 

3.4 การสังเคราะห! PLLA-b-PBAT 
 

3.4.1 ข้ันตอนการเตรียม 
- การเตรียมอัตราส5วนระหว5าง L-lactideและ PBAT 

ทําการอบ L-lactide และ PBAT ท่ีอุณหภูมิ 45 oCด@วยตู@อบสุญญากาศ เป�นเวลา 16 
ชั่วโมง แล@วผสม L-lactide และPBAT ในอัตราส5วนคือ L-lactide/PBAT = 100/0.3, 100/0.6 และ 
100/1.0 wt% จากนั้นใส5ลงในขวดก@นกลม 
- การเตรียมอ5างน้ํามัน (Oil bath) 

ใส5น้ํามันซิลิโคน (Silicone oil) ลงในชามสแตนเลสต้ังไว@บนเครื่°งกวนสารละลายพร@อม
เตาให@ความร@อน (Hotplate and magnetic stirrer) โดยวัดอุณหภูมิด@วยเทอร"โมมิเตอร" อุณหภูมิ 
160 ± 0.5 oC และอุณหภูมิ 160± 0.5 oC 
- การเตรียมตัวเร5งปฏิกิริยา 

ชั่ง Sn(Oct)2  0.4005g ใส5ลงในขวดvial จากนั้นเติม Toluene 2000 µl นําไปผสมให@
เข@ากันด@วยเครื่อง magnetic stirrer 

3.4.2 การสังเคราะห" PLLA-b-PBAT 
นําขวดก@นกลมท่ีมี L-lactide และ PBAT แล@วใส5แม5เหล็กกวนสาร (Magnetic bar) และเติม

ตัวเร5งปฏิกิริยา Sn(Oct)2 ในปริมาณ 0.1mol% ของ L-lactide จากนั้นใช@แกoสไนโตรเจนไล5แกoส
ออกซิเจนออก แล@วปyดฝาขวดก@นกลมโดยใช@ Silicone High Vacuum Grease จากนั้นนําขวดก@นกลม
ไปจุ5มลงในอ5างน้ํามัน (Hotplate and magnetic stirrer) อุณหภูมิ 160 oC เป�นเวลา 4 และ 8 
ชั่วโมง 
 3.4.3 การทําบริสุทธิ์ของ PLLA-b-PBAT 

หลังจากเกิดปฏิกิริยาอย5างสมบูรณ"ตามเวลาท่ีศึกษา ปล5อยให@สารในขวดก@นกลมเย็นตัวลงท่ี
อุณหภูมิห@องจะได@เป�นพอลิเมอร"ท่ีอาจมีมอนอเมอร"ปนอยู5จึงต@องทําให@บริสุทธิ์ โดยนําพอลิเมอร"ไป
ละลายด@วยคลอโรฟอร"ม จากนั้นนําไปทําให@บริสุทธิ์ด@วยการตกตะกอนในเมทานอลเพ่ือกําจัดมอนอ
เมอร"ท่ีตกค@างแล@วนําไปกรองด@วยเครื่องกรองสุญญากาศ นําสารท่ีกรองได@ใส5บีกเกอร"ปyดด@วย



15 
 

อะลูมิเนียมฟอยล"เจาะรูเล็กๆนําไปอบเป�นเวลา 12 ชั่วโมง หรือจนสารแห@งท่ีอุณหภูมิ 45 oC แล@ว
นําไปชั่งน้ําหนัก เก็บสารในขวดปyดฝาให@เรียบร@อย ปฏิกิริยาและโครงสร@างของ PLLA-b-PBAT ท่ีคาด
ว5าน5าจะเกิดข้ึนแสดงดังรูปท่ี 3.1 
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รูปท่ี 3.1 ปฏิกิริยาและโครงสร@างของ PLLA-b-PBAT copolymer ท่ีคาดว5าจะเกิดข้ึน 

 
3.5 การหาปริมาณร&อยละผลผลิต (Yield percent) 

 
นําพอลิเมอร"ท่ีอบแห@งแล@วออกจากตู@อบต้ังท้ิงไว@ให@เย็นท่ีอุณหภูมิห@องแล@วนําไปชั่งน้ําหนัก

พร@อมบันทึกน้ําหนักของพอลิเมอร" จากนั้นนําน้ําหนักท่ีบันทึกไว@มาคํานวณหาปริมาณร@อยละผลผลิต 
จากสมการต5อไปนี้ 

         ร@อยละผลผลิต (%) = 
น้ําหนักพอลิเมอร"ที่สังเคราะห"ได@(กรัม)

   น้ําหนักL-lactideและ PBAT ก5อนสังเคราะห" (กรัม)
 x 100           (3.1) 

 
3.6 การหาน้ําหนักโมเลกุล 

 

นําพอลิเมอร"ท่ีสังเคราะห"ได@วิเคราะห"น้ําหนักโมเลกุลด@วยเทคนิค Gel Permeation 
Chromatography (GPC) 
 
3.7 การวิเคราะห!โครงสร&างทางเคมี 

 
 พอลิเมอร"ท่ีสังเคราะห"ได@จะถูกวิเคราะห"โครงสร@างด@วยเทคนิค Proton Nuclear Magnetic 

Resonance (1H-NMR) ด@วยเครื่อง NMR รุ5น Varian NMR-400MHz 
3.8 การวิเคราะห!คุณสมบัติทางความร&อน 
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พอลิเมอร"ท่ีสังเคราะห"ได@จะถูกวิเคราะห"คุณสมบัติทางความร@อนด@วยเทคนิค Differential 
Scanning Calorimetry รุ5น 4000 System100-240V/50-60Hz โดยให@ความร@อนตัวอย5างอุณหภูมิ
ต้ังแต5 0-200°C ด@วยอัตรา 10 °C/min โดยทําการวิเคราะห"ค5าอุณหภูมิการหลอมเหลว (melting 
temperature; Tm) และร@อยละปริมาณผลึก (percent of crystallinity; χc ซ่ึงคํานวณได@จากสมการ 
3.2 

 

                    Crystallinity; χc (%) =  
∆��

∆�°
�  × ����	

 x 100                      (3.2) 

∆Hm  คือ เอนทาลป�การหลอมเหลวของสารตัวอย5าง 
∆H°

m คือ เอนทาลป�ท่ีหลอมเหลวผลึก PLLA ปริมาณ 100% โดยมีค5าเท5ากับ 93 J/g (Herrera. 
2016 : 87-89)  
WPLLA  คือ  สัดส5วนโดยน้ําหนักของ PLLA ในตัวอย5าง  
 

3.8 การศึกษาสมบัติทางกายภาพของ PLLA-b-PBAT โดยการเทฟJล!ม 
 

 ในการศึกษาคุณสมบัติทางกายภาพของ PLLA-b-PBAT โดยการเทฟyล"ม ซ่ึงเป�นการวิเคราะห"
ลักษณะความสามารถในการข้ึนรูปของตัวอย5างพอลิเมอร" สามารถทําได@โดยนํา PLLA-b-PBAT 
ประมาณ 5 กรัม ไปละลายด@วยคลอโรฟอร"ม 50 มิลลิลิตร เทสารละลายของตัวอย5างลงในจานเพาะ
เชื้อ ท้ิงให@สารละลายคลอโรฟอร"มระเหยจนหมด แล@วสังเกตลักษณะของพอลิเมอร"ท่ีหลงเหลือว5า
สามารถเกิดเป�นแผ5นฟyล"มได@หรือไม5 

 


