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บทท่ี 3

วิธีการวิจัย

การวิจัยการเตรียมและทดสอบเยื่อคอมโพสิตไทเทเนียมไดออกไซด/ไคโตแซนเพื่อการกรอง
ระดับอัลตราไดดําเนินการเปน 4 ขั้นตอนใหญ ๆ คือ

ตอนที่ 1 การเตรียมเยื่อเซรามิกไทเทเนียมไดออกไซด
ตอนที่ 2 การเตรียมเยื่อบางไคโตแซน
ตอนที่ 3 การเตรียมเยื่อคอมโพสิตไทเทเนียมไดออกไซด/ไคโตแซน
ตอนที่ 4 การทดสอบเยื่อบาง
โดยทุกขั้นตอนจะมีวัสดุ อุปกรณ และวิธีการดําเนินการ ดังตอไปนี้

3.1  วัสดุ
วัสดุที่ใชแลวหมดไปหรือส้ินเปลืองในงานวิจัยคร้ังนี้ประกอบดวย
3.1.1 ผงเซรามิกไทเทเนียมไดออกไซด(TiO2)  ความบริสุทธิ์ 99.99 % (Riedel-

deHen14027)
3.1.2 ผงเซรามิกไทเทเนียมไดออกไซด (TiO2(syn) ) (ไดรับมาจาก  รศ.ดร.สัมพันธ       

วงศนาวา ภาควิชาเคมี คณะวิทยาศาสตร มหาวิทยาลัยสงขลานครินทร )
3.1.3 โพลีไวนิลแอลกอฮอล (PVA, Fluka 81383)
3.1.4 กระดาษทราย (BUEHLER SiC Grinding Paper P1200, P800, P400 และ P240 )
3.1.5 สารละลายอะซิโตน (Acetone)
3.1.6 สารละลายเอทานอล
3.1.7 ไคโตแซนมวลโมเลกุล 150000 ( FLUKA 22743)
3.1.8 กรดอะซิติก (CH3COOH , Merck)
3.1.9 โซเดียมไฮดรอกไซด (NaOH,AR Grade , Merck)
3.1.10 โปแตสเซียมคลอไรด (KCL, Merck)
3.1.11 แบเรียมคลอไรด (Ba2Cl2 • 2HO2 , Scharlau)
3.1.12 โปแตสเซียมไอโอไดด (Potassium iodide, Scharlau)
3.1.13 ไอโอดีน (I2 , AR Grade, Scharlau)
3.1.14 Bio-Rad Dc Protein Assay Reagent A (Rio-Rad Laborotories)
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3.1.15 Bio-Rad Dc Protein Assay Reagent B (Rio-Rad Laborotories)
3.1.16 กลูตราราลดีไฮด (FLUKA)
3.1.17 Na2HPO4 (CARLO ERBA มวลโมเลกุล 137.99)
3.1.18 NaH2PO4  (CARLO ERBA มวลโมเลกุล 141.96)
3.1.19 Poly Ethylene Glycol (PEG) มวลโมเลกุล 10000 20000  35000 และ 100000
3.1.20 Bovine Serum Albumin (BSA) มวลโมเลกุล 67000
3.1.21 กรดไฮโดรคลอลิก (HCL,Merck)
3.1.22 น้ํากลั่น
3.1.23 แกสไนโตรเจน
3.1.24 ลวดเงิน
3.1.25 กระดาษกาว

3.2  อุปกรณ
3.2.1 บีกเกอรขนาด 100 150 200 และ 250 มิลลิลิตร
3.2.2 เครื่องสเปกโตรโฟโตมิเตอร (Spectrophotometers,Spectronic® 20+ series)
3.2.3 นาฬิกาจับเวลา ( Casio รุน YX-361 TR,Sanwa)
3.2.4 เครื่องบดผสม (Ball Mill)
3.2.5 ลูกบดอะลูมินาขนาดเสนผานศูนยกลาง 1.5 เซนติเมตร
3.2.6 หมอบด
3.2.7 เครื่องอัดไฮโดรลิก
3.2.8 เตาเผาอุณหภูมิสูง
3.2.9 เครื่องชั่งไฟฟาทศนิยม 4 ตําแหนง ( Mettle,PL400)
3.2.10 เครื่องเขยาอุลตราโซนิก
3.2.11 ถวยบดพรอมสาก
3.2.12 เครื่องวิเคราะหขนาดอนุภาคดวยแสงเลเซอร (Lazer particle size distribution)

 (COULTER, Model LS230)
3.2.13 กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด ( scanning electron microscope :SEM)

(JEOS JSM, Model 5800LV)
3.2.14 เครื่องขัดผิวหนาสาร (polisher machine)  (Phonix Beta Model, 40-5102-230)
3.2.15 เครื่องทดสอบการตานแรงดึง ( LLOYD, Model 1000S, England)
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3.2.16 ถาดสเตนเลสขนาด 18x24  นิ้ว
3.2.17 ตูอบไฟฟา ( National รุน NB-7500E )
3.2.18 ตูอบ (Memert,modell 400)
3.2.19 เครื่องกวนแบบใหความรอน ( Hot plate with stirrer ; Heidolph, PL400)
3.2.20 กระจกเรียบขนาด 20x25 เซนติเมตร
3.2.21 ปากคีบปลายแบบ (Forcep)
3.2.22 microcomputer pH meter (รุน Standard pHScan 1 Tester )
3.2.23 ระบบทดสอบแบบปดตาย (Dead End Testing Unit)
3.2.24 ไมโครปเปต
3.2.25 เครื่องกําเนิดสัญญาณไฟฟากระแสสลับ ( Function generator 15 MHz , Model

DS340)
3.2.26 เครื่องออสซิลโลสโคป ( Osciloscope รุน ss-7802A 20 MHz , Iwatsu)
3.2.27 เครื่องกําเนิดสัญญาณไฟฟา ( Differential Amplifier )
3.2.28 สายโคแอกเซียล
3.2.29 Calomel electrode 1 คู ( Activon, AEP111 single junction reference probe)
3.2.30 Chamber สําหรับประกอบเยื่อบางเพื่อวัดสมบัติทางไฟฟาของเยื่อบาง

3.3  วิธีดําเนินการ
3.3.1  การเตรียมเยื่อเซรามิกแบบจาน (Disc)

(ก) การเตรียมเบาเหล็ก
เนื่องจากการเตรียมเยื่อเซรามิกแบบจานที่ตองการโดยมีเสนผาศูนยกลาง 4.7

เซนติเมตรในเบื้องตนจึงกลึงเหล็กใหมีขนาดเสนผานศูนยกลาง 4.7 เซนติเมตรขัดผิวดานในดวย
กระดาษทรายเบอร 240 จนกระทั่งเปนมันวาว จึงนําไปใชอัดผงเซรามิก หลังจากการเผาอบผนึกพบ
วาเยื่อเซรามิกที่ไดหดตัวตามความยาวประมาณ 12 % (ดูภาคผนวก ก) จึงขยายเบาใหมใหมีขนาด
เสนผานศูนยกลาง 5.6 เซนติเมตร ดังภาพที่ 3.1 (d) จะไดเยื่อเซรามิกที่มีขนาดตามที่ตองการ อยาง
ไรก็ดีเยื่อเซรามิกที่เตรียมไดจากเบาขนาดเสนผาศูนยกลาง 4.7 เซนติเมตร ไดนําไปศึกษาสมบัติทาง
กายภาพ ในหัวขอ 4.4.1
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ภาพที่  3.1  แสดงภาพเบาเหล็กสําหรับขึ้นรูปเยื่อเซรามิก

( ข )   การผสมวัตถุดิบ
ผสมผงเซรามิกไทเทเนียมไดออกไซดและสารละลายโพลีไวนิแอลกอฮอล

(PVA) 3 % ในอัตราสวน 1: 0.05โดยน้ําหนัก โดยการบดผสมดวยเครื่องบดผสม (ball-mill) เปน
เวลา 2 ช่ัวโมง ใชลูกบดอะลูมินา (Al2O3) ขนาดเสนผาศูนยกลาง 1.5 เซนติเมตร หนัก 200 กรัม เปน
ลูกบด อัดสวนผสมที่เตรียมไดลงในเบาขอ ก ดวยเครื่องอัดไฮดรอลิก โดยใชแรงขนาด 7 ตัน ซ่ึง
เปนขอจํากัดของเบาเหล็ก ขั้นตอนนี้จะไดเยื่อเซรามิกหนา 3 มิลลิเมตร

(ค) การอบไลตัวประสาน(Calcination)
      ตัวประสานจะทําหนาที่เพิ่มความเหนียวหรือความแข็งแรงใหแกช้ินงานกอนที่จะ

เขาสูกระบวนการเผาอบผนึกเมื่อขึ้นรูปเปนเยื่อเซรามิก แลวจะตองอบไลตัวประสาน ที่อุณหภูมิ
หลอมเหลวของตัวประสานคือ 550 °C นาน 1 ช่ัวโมง และอัตราการเพิ่มของอุณหภูมิ 3 ระดับคือ 
1°C/min 3°C/min และ 5°C/min และอบวาอัตราการเพิ่มที่สูงทําใหช้ินงานเกิดการโคงงอมากกวา
ที่อุณหภูมิต่ํา ในงานวิจัยคร้ังนี้จึงเลือกเผาอบผนึกที่อัตราการเพิ่ม   1 °C/min

(ง)   การเผาอบผนึก (Sintering)
ระยะเวลาในการเผาอบผนึกเยื่อเซรามิกขนาดเสนผานศูนยกลาง 4.0 เซนติเมตร

หนา 1.5 เซนติเมตรคือ 1000 1050 1100 1150 1200 1250 และ 1280 °C ใชอัตราการเพิ่มของ
อุณหภูมิคือ 1 °C/min และระยะเวลาในการเผาอบผนึก คือ 1 ช่ัวโมง สวนเยื่อเซรามิกที่มีเสนผาน
ศูนยกลาง 4.7 เซนติเมตร ใชอุณหภูมิการอบผนึก 1200 1250 1300 1350 และ 1400 °C   

 ( a )          ( b )    ( c ) ( d )
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 (จ)   การขัดและทําความสะอาดแผนเยื่อเซรามิกหลังการอบเชื่อม
ขัดผิวหนาดวยกระดาษทราย P240 P400 P800 และ P1200 ตามลําดับ หลังจากนั้น

ลางผงที่ผิวเยื่อเซรามิกโดยจุมในน้ํากลั่นและลางดวยเครื่องอุลตราโซนิก เปนเวลา 10 นาที
3.3.2  การเตรียมเยื่อบางไคโตแซน

ในงานวิจัยนี้เตรียมเยื่อบางไคโตแซน 2 วิธีคือวิธีอบแหงและเชื่อมขวาง (crosslink)
เพื่อศึกษาเปรียบเทียบสมบัติทางกายภาพกอนนําไปเคลือบเยื่อเซรามิกตอไป

 (ก)   การเตรียมเยื่อบางไคโตแซนดวยวิธีอบแหง
            ผสมไคโตแซนกับกรดอะซิติก 1% ในอัตราสวน 1:100 โดยปริมาตร ที่อุณหภูมิ

หองนาน 24 ช่ัวโมง จะไดสวนผสมของไคโตแซน 1 % จากนั้นเทสารละลายที่ไดลงในถาดสแตน
เลสขนาด 18 x 24 เซนติเมตร แลวนําไปอบที่อุณหภูมิ 43 ° C เปนเวลา 24 ช่ัวโมง เทสารละลาย
โซเดียมไฮดรอกไซด 4 % ปริมาตร 200 ml เวลา 1 ช่ัวโมง ลางเยื่อบางดวยน้ําสะอาด จนกระทั่งน้ําที่
ลางเยื่อบางมีคาความเปนกรด-ดางเทากับ 7 นําเยื่อบางขึงบนกระจกวางในที่ปลอดฝุนที่อุณหภูมิ
หอง นาน 12 ช่ัวโมง และคอยการใชงาน เรียกเยื่อบางที่ไดวา CH1O

(ข) การเตรียมไคโตแซนที่เชื่อมขวาง (crosslink) ดวยวิธีอบแหง
ผสมสารละลายไคโตแซนขอ ( ก ) กับ กลูตาราลดีไฮด 0.4 %  ( วิธีเตรียมดูภาค

ผนวก  ข )ปริมาตร 5 ml. กวนใหเขากับไคโตแซนเปนเวลา 1 ช่ัวโมงจะไดสารละลายไคโตแซนที่มี
การเชื่อมขวาง จากนั้นเทสารละลายไคโตแซนในถาดสแตนเลสขนาด 18 x 24 เซนติเมตรอบที่ 
อุณหภูมิ 43 ° C เปนเวลา 24 ช่ัวโมง จะไดแผนเยื่อบางไคโตแซน เทโซเดียมไฮดรอกไซด (NaOH) 
4 % เปนเวลา 1 ช่ัวโมง ลางดวยน้ําสะอาด จนกระทั่งน้ําที่ลางเยื่อบางมีคาความเปนกรด-ดาง 7 จะ
ไดเยื่อบางชนิด CH1X5 ทําการเตรียม CH1X10 และ CH1X20 เหมือนกับวิธีเตรียม CH1X5 แตผสม 
กลูตาราลดีไฮด 0.4 % ปริมาตร 10 ml. และ ปริมาตร 20 ml.

3.3.3  การเตรียมเยื่อประกอบคอมโพสิต
จัดเยื่อเซรามิกลงในอุปกรณทดสอบแบบปดตาย ดังรูปที่ 3.2 นําสารละลายไคโตแซน

ที่มีการเชื่อมขวาง 5 % ( CH1X5) พอทวมผิวเยื่อเซรามิก ซ่ึงใชปริมาตร 500 µl.เปดความดันจาก
แกสไนโตรเจน 100 kPa. จนกระทั่งสารละลายไคโตแซนถูกดันผานเยื่อฐานจนหมด ประมาณ 20 
วินาที แลวเทสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด 4% ลงในชุดทดสอบรูปที่ 3.2 (b) เพื่ออัดผานเยื่อฐาน
อยางตอเนื่องเปนเวลา 1 ช่ัวโมง อัดดวยน้ํากลั่นประมาณ 1ช่ัวโมง จนกระทั่งน้ําที่ลางเยื่อคอมโพสิต
มีคาเปนกลาง ทําซ้ําโดยเปลี่ยนเวลาอัดไคโตแซนจาก 20 เปน 40 และ60 วินาที
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รูปที่  3

3.3.4 การทดสอบเย
การทดสอบแบ

แซน ซ่ึงจะนํามาเคลือบผิวของเ
(ก)  การทดสอ
        วิธี ASTM
        อบเยื่อเซ

ปลอยใหเย็นตัวกอนชั่งน้ําหนัก 
ช่ัวโมงเพื่อไลอากาศใหน้ําเขาไป
หนักเยื่อเซรามิก ในน้ําเพื่อไปค
ช่ังน้ําหนักอีกครั้ง คํานวณหาคา

       วิธี Mercu
        สงเยื่อเซร

ประเทศไทย โดยใชเครื่อง Pore
(ข)  การวิเครา

สองกราด ( SEM)
(a)
.2  แสดงการจัดวางอุปก
(a) คือ Chamber สําห
 (b) คือ อุปกรณทดส

ื่อเซรามิก
งออกเปนการทดสอ
ยื่อเซรามิก และการท
บความพรุนของเยื่อ
 C –373

รามิกที่อุณหภูมิ 100 
บันทึกคาน้ําหนักแห
แทนที่รูในเยื่อเซราม
ํานวณปริมาตรรูพรุน
ความพรุนของเยื่อเซ
ry pore seizer
ามิกไปที่ สถาบันวิจ

 seizer 9320
ะหโครงสรางทางจุล
(b)
รณทดสอบแบบปดตาย  
รับสารปอน (feed)
อบแบบปดตาย

บเยื่อเซรามิก การทดสอบเยื่อบางไคโต
ดสอบเยื่อคอมโพสิต ดังนี้
เซรามิกมี 2 วิธีคือ

องศาเซลเซียส เปนเวลา 1 ช่ัวโมง แลว
ง หลังจากนั้นตมเยื่อเซรามิกใหเดือดเปนเวลา 5 
ิก ปลอยทิ้งใหเย็นเปนเวลา 24 ช่ัวโมง ช่ังน้ํา
 ใชผาซับน้ําบนผิวทั้งสองของเยื่อเซรามิกแลว
รามิกดังสมการ (2.4)

ัยวิทยาศาสตรและเทคโนโลยีแหง

ภาคโดยใชกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบ
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           ตัดตัวอยางที่ตองการวิเคราะหใหมีขนาดเหมาะสม โดยใชเครื่อง
Scanning Electron Microscope (SEM) ณ ศูนยเครื่องมือมหาวิทยาลัยสงขลานครินทร

(ค)  การทดสอบการบวมน้ําของเยื่อบางไคโตแซน
        การหาเปอรเซ็นตการบวมน้ําของเยื่อบางไคโตแซนตามวิธีของ Musale

 และ Kumer (2000) ช่ังน้ําหนักแหงของเยื่อบางไคโตแซนแลวแชในน้ํา แลวสุมตัวอยางของชิ้นเยื่อ
บางทุก ๆ 5 นาที เพื่อซับน้ําแลวช่ังน้ําหนัก คํานวณเปอรเซ็นตการบวมน้ําจาก สมการ (2.8) ศึกษา
การบวมน้ําของเยื่อบางไคโตแซนเปนที่มีการเชื่อมขวางดวยวิธีเดียวกัน

(ง)  การทดสอบอิมพีแดนซของเยื่อบางไคโตแซน
         ตัดเยื่อบางที่ตองการทดสอบเปนรูปวงกลมขนาดเสนผานศูนยกลาง 4.7

เซนติเมตร แลวนําไปแชน้ํานาน 20 นาที ซับน้ําออกจากผิวเยื่อบาง แลวตอเขากับอุปกรณดังรูปที่ 
3.3 (a) โดยใชสารละลาย KCl 0.1 mM ปอนสัญญาณไฟโดยใชแรงดัน 2 โวลต จาก Function 
Generator เปลี่ยนความถี่ระหวาง 1 –500 kHz วัด  VR   VM  และ ∆φ จากออสซิลโลสโคป  เขียน
กราฟระหวางคา Zm เทียบกับคาความถี่ของสัญญาณปอน

(a)
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(b)

รูปที่  3.3  แสดงการตอวงจรเพื่อวัดคาอิมพีแดนซของเยื่อบาง
(a) อุปกรณการทดสอบ
(b) วงจรไฟฟา

(จ)  การทดสอบการทนตอแรงดึงของเยื่อบางไคโตแซน
                            ตัดเยื่อบางเปนรูปดัมเบลลดวยแมแบบตัด (Die-cut) วัดความกวางและความหนา
ของชิ้นงาน 3 ตําแหนง ในชวงเกจ  (Gauge) ดวยไมโครมิเตอร หาคาเฉลี่ยของความหนา วัดความ
กวางของชิ้นงานในชวงเกจ หลังจากนั้นตรึงเยื่อบางดวยตัวจับยึดของระบบทดสอบทดสอบดวย
Tensile-testing machine ใชความเร็วในการดึงยืด 5 มม. /นาที  หาคายังมอดูลัส ความเคนและ
ความเครียด ณ จุดขาด ( Young’ Modulus, Strain and elongation at break) ทําซ้ําโดยการเปลี่ยนเยื่อ
บางเปนเยื่อบางชนิดเชื่อมขวาง

(ฉ)  การหาคายอมใหน้ําผาน (Lp)
        จัดเยื่อบางที่ตองการทดสอบลงในอุปกรณทดสอบดังรูปที่ 3.2 เร่ิมใชความ

ดัน50 kPa. เก็บขอมูลปริมาตรน้ําทุก ๆ 1 นาที บันทึกปริมาตรน้ํา เพิ่มความดันครั้งละ 50 kPa. จน
ถึง 200 kPa. ทําการทดลองซ้ําแลวคํานวณคาเพอมิเอทฟลักซดังสมการ (2.5) เขียนกราฟระหวาง
เพอมิเอทฟลักซและความดันเพื่อหาคาสภาพการยอมใหน้ําผานของเยื่อบางสําหรับเยื่อบางไคโต
แซนตองแชน้ํากอนการทดลองเปนเวลา 20 นาที
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(ช)  การกรองไวนขาวเหนียวดํา
       ทดสอบวิธีเดียวกับขอ (ก) แตใชไวนขาวเหนียวดําแทนน้ํากลั่นใชความ

ดันคงที่ 50 100 และ 150 kPa.บันทึกน้ําหนักเพอมิเอท คํานวณคาเพอมิเอทฟลักซแลวเขียนกราฟ
ระหวาง ฟลักซกับเวลา สวนเพอมิเอทที่ไดนําไปวัดคา O.D (Optical Density)

(ซ)  การหาคา Molecular Weight Cut Off  (MWCO)
       เนื่องจากการจะทราบคา MWCO ของเยื่อคอมโพสิตไดจะตองใชสารปอนที่รู

ขนาดอนุภาคชัดเจน แลวตรวจวัดอนุภาคในเพอมิเอทเพื่อคํานวณ % การกักกันซึ่งจะตองมากกวา 
90 % ซ่ึงจะถือวาเยื่อคอมโพสิตนั้นมี MWCO ใกลเคียงกับขนาดอนุภาค การทดลองจึงทําตามวิธี 
ขอ (ก) แตแทนที่น้ํากลั่นดวยสารปอน PEG มีมวลโมเลกุลตางกัน 4 ระดับคือ 160000 20000 30000 
35000 และ 100000เขมขน 50 ppm. ใหความดัน 100 kPa. เทากันทุกชุดทดลอง  หาคาความเขมขน
ของที่ไดดวยวิธี Spectroscopy และจากกราฟมาตรฐาน (ภาคผนวก ค) หลังจากนั้นคํานวณคาการกัก
กัน PEG จากความเขมขนของสารปอนและเพอมิเอท  ดังสมการ (2.7)

(ญ)  การหาคาการกักกัน (% Rejection) ของ BSA
        ใชวิธีเดียวกับขอ (ก) แตเปลี่ยนสารปอนเปน BSA  ความเขมขน 1g/L และ

ความดันที่ 100 kPa. หาความเขมขนของ BSAที่ศึกษาโดยวิธี Spectroscopy กราฟมาตรฐานของ 
BSA แลวคํานวณหาคาการกักกัน (% Rejection) ดังสมการ (2.7)


