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Abstract 

This research was studied the synthesis of zinc oxide (ZnO) by Sol-Gel and Solid state 

method which preparated by Zn(CH3COO)2.2H2O, NaOH and two type of capping agent such as 

cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) and poly(vinylpyrolidone) (PVP). The investigation are the 

influent of NaOH  content and type of capping agent to crystalline structure, littice parameter, average 

crystallite size, average particles size and shape of nano ZnO. The products were characterized by x-

ray diffraction (XRD) analysis indicate in hexagonal structure. In addition, the observation of the 

shape and particles size were analysis by scanning electron microscope (SEM) which shown as the 

spherical shape and particles size about 183-431 nm by Sol-Gel method. Moreover, average 

crystallite and particles size were increased and not significant change the morphology of ZnO with 

increasing the stirring speed of synthesis nano ZnO. What’s more, nano ZnO that synthesized by 

Solid state method were obtained with particles size in the range 87-197 nm of spherical and flower-

like nano ZnO which depend on NaOH content. On the other hand, average crystallite size, particles 

size and shape of nano ZnO are slightly changed when used commercial grad of reagent for 

synthesis.  

For studying the effect of these particles size and amount of nano ZnO were used in natural 

rubber (NR) and compared with commercial nanoparticles ZnO (ZoNop®) and 5 phr of commercial 

rubber grade ZnO (ZRG), to cure time, aging test, dispersion of nano ZnO in NR matrix and 

mechanical properties for instance tensile strength and tear strength. It was found that, when nano 

ZnO were used as an activator agent with replacement to commercial rubber grade ZnO, the 

mechanical properties was observed to improve when used nano ZnO contents less than 10 times in 

comparison with commercial rubber grade ZnO. Furthermore, the physical properties are similar with 

before and after aging test. For other properties such as curing time, thermal stability, hardness, 

rubber turbidity and crosslink density of NR are increased whereas the swelling of NR decreased and 

not significant changed scorch time with increasing amount of nano ZnO. The dispersion of nano ZnO 

is better than commercial rubber grade ZnO in NR. The heavy metal residual content from Zinc oxide 

is determined by X-ray fluorescence spectrometry (XRF). It was found that three types of ZnO ( 

ZoNop®, ZSS-F and ZRG) is mainly consist of zinc metal 99% and others is Calcium, Manganese and 

Iron for both nano ZnO while Calcium phosphorus and Selenium were found in ZRG   

Antibacterial activity of different concentration and particle size of ZnO against Gram positive 

and negative bacteria which isolated from foul NR rubber sheets were also tested by agar well 

diffusion assay, colorimetric broth microdilution and time killing curve. The result is indicated that the 

nano ZnO is more inhibit Gram’s positive than Gram’s negative bacteria. The efficiency of 

antibacterial activity is increased with decreasing particles size and increasing concentration of ZnO. 

For killing Pseudomonas aeruginosa (Gram’s negative) was used a half of nano ZnO concentration 

and giving 2 hours shorter killing time in comparison with commercial rubber grade ZnO, while only 

0.10%w/v and 0.20% w/v of nano ZnO concentration were enough to killing Bacillus sp.01 (Gram’s 

positive) for 24 and 12 hours, respectively. 
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 (% yield) 77.93  94.80 
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 0.16   

 (Hu Z. et al., 2003)  
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3.0709 

2.6099 

100.8 

99.04 

83.67 

94.32 

94.34 

80.18 

 

 

 

 

 

 



- 9 -

 4.2  
 

 ( )  (%)   

 

 

 NaOH 

(mol)     

 

 

0.08 
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93.09 
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 0.08   

 

 

 

 

 (Wikipedia, 2010)  
 

             4.1.2   
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 4.3  

 

 

 

 

 
 

 

 

  

NaOH (mol) a (nm) c (nm) c/a a (nm) c (nm) c/a 
0.08 0.3249 0.5207 1.6024 0.3251 0.5207 1.6015 

0.16 0.3252 0.5211 1.6021 0.3252 0.5211 1.6021  

 0.32 0.3253 0.5211 1.6024 0.3252 0.5211 1.6023 

0.08 0.3252 0.5214 1.6033 0.3252 0.5214 1.6033 

PVP 0.16 0.3252 0.5216 1.6038 0.3252 0.5216 1.6037 

 0.32 0.3253 0.5218 1.6041  0.3253 0.5218 1.6041 

0.08 0.3249 0.5220 1.6067  0.3253 0.5220 1.6048 

CTAB 0.16 0.3291 0.5222  1.5869 0.3252 0.5222 1.6057 

 0.32 0.3252  0.5224  1.6062  0.3251 0.5224 1.6067 

 

 4.3  (Cullity B.D., 2001) 

 2   c  0.52 

  a  0.32   c/a  1.6  

  

(heaxagonal structure)  (wurtzite)  

  
 

4.1.3   (average crystallize 

size)  

 (Scherrer’s equation)  

  4.4  36-47 

   CTAB  

 0.08  0.16   

 0.32    CTAB 

  

 0.08   PVP  

 0.08, 0.16  0.32  

  

 

 35-42   

 4.4 

   Aimable A. et al. (2010) 
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 (Poly(acrylic acid))  pH   

pH    pH  5.6  12.5  24 

 41   

   (heat 

treatment, Caglar Y. et al., 2009)  (Aimable A. et al., 2010) 

 (Kanade K.G. et al., 2006)  (Suwanboon S., 2008) 

 (anneal, Cheng H.M et al., 2005)  

 NaOH  0.8  0.16  

 sol-gel  solid state 

   

sol-gel   

  solid state 

  

   
 

 4.4 

  

 (nm)  (nm) 

 

 

NaOH 

(mol)       

0.08 36 40 236±0.02  166±0.01 

0.16 47 37 246±0.03 170±0.02 
 

0.32 41 36 197±0.02 156±0.03 

0.08 38 42 346±0.01 197±0.03 

0.16 42 37 183±0.03 180±0.03 

 

PVP 

0.32 44 35 196±0.02 94±0.01 

0.08 37 40 431±0.07 147±0.02 

0.16 42 38 217±0.02 143±0.03 

 

CTAB 

0.32 42 35 240±0.02 87±0.01 

 

4.1.4  (average particles size) 

 

 SEM  4.4  

  183-431 
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  0.08  0.16 

   0.32  

  PVP  CTAB  

 0.08  0.16  

  0.32  

 0.16  

 

 87-197   

  

  4.4  

 (SEM)  

 (polycrystalline,   Aimable 

A. et al., 2010)   

 (Zhang L. et al., 2007)  (Kanade K.G et al., 
2006)  (Tam K.H. et al., 2008)  (Zhao J. et al., 
2006)  

 

4.1.5  

 Zn(CH3COO)2.2H2O  0.04 

 /  PVP  CTAB 

 0.08, 0.16  0.32    4.3  

 (Sol-Gel)  (spherical) 

  (monosize) 

 0.32 

 

 0.16  0.08   

   

(spherical)  (monosize) 

 PVP  CTAB  

  

 

 

(Solid state)  2  4.4  

 (sphere)  (flower-like) 

 0.08  0.16   /  PVP  CTAB 

  0.32  

 (flower-like) /  PVP  CTAB  
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 0.08   0.16  

 

  0.32  

  

 

  

 0.04  

 0.32   (TEM)  4.5(a)  

(b)   ( flower-like)  1.5-3.5 

  

 128-339   4.5(c.)  

(electron diffraction pattern)  

  

 (poly crystal)  

(Cheng H.M et al., 2005) 
 

     
 

     
 

     
 

 4.3 SEM micrographs  50,000 

 (a)  (b) PVP  (c) CTAB 

  (1.) NaOH 0.08 mol (2.) NaOH 0.16 mol  (3.) NaOH 0.32 mol 

(a1.) (a2.) (a3.) 

(b1.) (b2.) (b3.) 

(c1.) (c2.) (c3.) 
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 4.4 SEM micrographs  50,000 

 (a)  (b) PVP  (c) CTAB 

  (1.) NaOH 0.08 mol (2.) NaOH 0.16 mol  (3.) NaOH 0.32 mol 

 

     

 

 

 

 

 
 

 4.5 TEM micrographs  

 0.04   

 0.32   (a.) ×6,000 (b.)×20K  (c) 

 

 

 

 
 

(a1.) (a2.) (a3.) 

(b1.) (b2.) (b3.) 

(c1.) (c2.) (c3.) 

(a.) (b.) (c.) 
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4.1.6  

 

  0.16  

   250, 500  1,000  (rpm)   

      4.1.6.1  

 250, 500  1,000 rpm 

 4.6 

 (100) (002) (101) (102) (110) (103) (200) (112)  (201)  

 JCPDS  36-1451 (ZnO 

Powder Diffraction File, 1967)   

1   (impurity) 

  
 

 
 

 4.6  

 

 

 4.5 

  c  0.52   a  

0.32   c/a  1.6   

 

 4.5 

 

  

 ( rpm) a (nm) c (nm) c/a 
  

(nm) 

 

(nm) 

250 0.3252 0.5211 1.6021 39 142±0.02 

500 0.3252 0.5211 1.6021 41 229±0.03 

1,000 0.3253 0.5211 1.6019 46 329±0.03 
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 4.1.6.2  (Average crystallite size)  

 (Scherrer’s equation) 

  4.5   

   39, 41  46  

 250, 500  1,000  (rpm)  

   

 
 

 4.1.6.3  (Average particles size)  

  142±0.02  329±0.03  

  4.5 

  

     (2545) 

-  

 100-500  (rpm)  

150  500    0.14  0.66 

 
 

      4.1.6.4  

 

  250, 500  1,000  (rpm)  4.7  

 

  (spherical)  

 

 

           
 4.7 SEM micrographs  50,000 

 (a) 250 rpm (b) 500 rpm  (c) 1,000 

rpm 

 

 

(a). (b). (c). 
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4.1.7     

 

 0.04 

  0.32  

 4.6 
 

 4.6   

Substrate Grade Note 

Analytical grade 

(Fluka, 96459) 

Z(a)  

Zn(CH3COO)2.2H2O 

Technical grade  

(SIGMA-ALDRICH, 25056) 

Z(t) 

Analytical grade 

(CARLO ERBA, 480507) 

N(a)  

NaOH 

Commercial grade N(c) 
 

      4.1.7.1  

 4.8  4.7  

  

 2   

JCPDS 

 (impurity, Wang C. et. al., 2005)  

(Aimable A. et al., 2010)  

(volatile fraction)  (Wikipedia, 2010)  
 

20 30 40 50 60 70 80

2 theta (degree)

In
te

ns
ity

 (a
.u

.)

Z(a)N(a)

Z(t)N(c)

Z(a)N(c)

Z(t)N(a)

 
 4.8 
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 4.7 

 

 

 

 

(nm) a (nm) c (nm) c/a 
Z(a) N (a) 36 0.3252 0.5211 1.6023 

Z(t) N(a) 39 0.3252 0.5211 1.6021 

Z(a) N(c) 33 0.3252 0.5211 1.6021 

Z(t) N(c) 35 0.3253 0.5211 1.6019 
 

 (Cullity B.D., 2001) 

  c  0.52   a 

 0.32    c/a  1.6  4.7 

 (heaxagonal structure)  

(wurtzite)   

 
 

     4.1.7.2  (Average crystallite size)  

 (Scherrer’s equation) 

 

  4.7 

 33-39   Zn(CH3COO)2 .2H2O analysis 

grade  NaOH commercial grade   

 Zn(CH3COO)2 .2H2O technical grade  NaOH 

commercial grade  Zn(CH3COO)2 .2H2O  

NaOH  analysis grade   Zn(CH3COO)2 

.2H2O analysis grade  NaOH commercial grade 

 39  
 

      4.1.7.3  

 

 4.9  

4.8  analytical grade  Zn(CH3COO)2 .2H2O  

NaOH  Z(a)N(a) [  4.9(a)]  

(flower-like)   1.5-3.5  

  

128-339   Zn(CH3COO)2 .2H2O  

technical grade  NaOH analytical grade  Z(t)N(a)  4.9 (b) 

 2   
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 4.8  
 

 (nm) 

Small rod 

 

 

 
2nd particles size 

Flower-like diameter length 

 

Sphere 

2nd particles size 

Polymorphic 

Z(a)N(a) 1500-3500 ~156 128-339 - - 

Z(t) N(a) - 60-140 190-15400 80-240 - 

Z(a) N(c) 1350-4320 60-180 1200-3400 - 2040-4440 

Z(t) N(c) 2820-4010 80-150 240-1950 - 4590-5560 
 

  80 – 240 

 60-140  

 190  1.54   4.9(c) 

 Zn(CH3COO)2 .2H2O  analytical grade  

NaOH commercial grade  Z(a)N(c)  

 (flower-like)  analytical grade   

Zn(CH3COO)2 .2H2O  NaOH  Z(a)N(a)  

 1.35 - 4.32  

  60-180   

1.2-3.4   

  90 – 170 

 (secondary particles)  2.04 – 4.44  

 Zn(CH3COO)2 .2H2O  technical grade  NaOH commercial 

grade  Z(t)N(c)  4.9(d) 

  2.82-4.01  

 

 80-150   240  1.95  

 100-570 

 (secondary particles)  4.59 - 5.56  
 

4.1.7.4  

 

 4.9  X-ray fluorescence 

spectrometry (XRF)  

  (Zn) 

 99.55-99.86% 

  (Copper, Cu)  (Calcium, Ca)  (Manganese, Mn) 

 (Iron, Fe)  (Phosphorus, P)  (Selenium, Se)  (Potassium, K)  
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 (Chromium, Cr)  0.5% 

 Zn(CH3COO)2 .2H2O  technical grade  NaOH commercial grade  

 analytical grade  Zn(CH3COO)2 .2H2O  

NaOH  Z(a)N(a)  Zn(CH3COO)2.2H2O  analytical grade  NaOH  
 

(a). Z(a)N(a) 

    
(b). Z(t)N(a) 

    
(c). Z(a)N(c) 

    
(d). Z(t)N(c) 

    
 4.9   

(a). Z(a)N(a) (b). Z(t)N(a) (c). Z(a)N(c) (d). Z(t)N(c) 
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 4.9 

 

Contaminate content (%) 
Compound 

Z(t)N(a) Z(a)N(c) Z(a)N(a) Z(t)N(c) 

Zn 99.55 99.80 99.82 99.86 

Cu 0.034 0.035 0.035 0.029 

Ca 0.088 0.091 0.093 0.091 

Mn - 0.010 0.012 - 

Fe - 0.023 0.014 0.02 

P 0.25 - - - 

Se - - - - 

K 0.038 - - - 

Cr 0.038 0.036 0.037 - 

 

commercial grade  Z(a)N(c)   5  

 (0.035%)  (0.09%)  (0.01%)  (0.036%)  (0.014  

0.023% )   

Zn(CH3COO)2 .2H2O  technical grade  NaOH analytical grade  

Z(t)N(a)  5   (0.034%)  

(0.087%)  (0.038%)   

Z(a)N(a)  Z(a)N(c) 2   (0.25%)  (0.038%)  

 2theta  

 4.8   

 

4.2  

       

 (  3.1) 

  3.2 

4.2.1   

 0.5-3 phr  5 

  4.10 

 150 C    (TS2) 

   

 3 phr 

 5 phr  13-25% 
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  (homogenous) 

  (heterogenous) 

 2 phr    

  

Sahoo S. et al. (2007) 

  

 (TC90)  4.10 

  150 C  

  

 

  

 3 phr 

 5 phr  

( , 2528)   

(homogenous)        

(heterogenous)  

 5 phr  Sahoo S. et al. (2007) 

 Sahoo S. and Bhowmick A.K. (2007)  
 

 4.10  

TS2 (sec) Amount of 

ZnO (phr) ZoNop® ZSS-F ZSS-S ZSG ZRG 

0.5 71 0.71 68 1.41 73 0.00 69 0.35 - 

1 68 0.71 63 0.00 64 0.00 72 0.35 - 

2 73 1.06 67 0.35 69 0.35 69 0.35 74 0.35 

3 72 .0.00 69 1.06 69 0.35 68 0.35 76 0.00 

5 - - - - 84 1.06 
 : -  

60

80

100

120

140

0 1 2 3 4

Amount of ZnO (phr)

TC
90

 (s
ec

)

ZoNop®
ZSS-F
ZSS-S
ZSGZRG 5 phr

 
 4.10   
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0.6

0.8

1

1.2

1.4

0 1 2 3 4

Amount of ZnO (phr)

10
0%

 m
od

ul
us

 
be

fo
re

 a
gi

ng
 (M

P
a)

ZoNop®
ZSS-F
ZSS-S
ZSG

ZRG 5 phr

0.6

0.8

1

1.2

1.4

1.6

1.8

2

0 1 2 3 4

Amount of ZnO (phr)

10
0%

 m
od

ul
us

 
af

te
r a

gi
ng

 (M
P

a)

ZoNop®
ZSS-F
ZSS-S
ZSG

ZRG 5 phr

4.2.2  

      4.2.2.1  100% (100% modulus) 

 100%  70 C  168 

  4.11(a)  (b)  

   100%  

 

 3 phr  100% 

 5 phr  1  2 phr 

  100% 

 

 100%   100%  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 4.11 100%  (a)  (b) 

 
 

 70 C  168   4.11(b) 

   100%    

100%   

  100%  

  3 phr 

 (ZSS-F)   

100%  5 phr  11% 

  100%   

      4.2.2.2  (Tensile strength) 

  70 C  168   4.12(a)  (b) 

   0.5 phr 

  ZoNop® 

(a). before aging (b). after aging 
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20

22

24

26

28

30

0 1 2 3 4

Amount of ZnO (phr)

Te
ns

ile
 s

tre
ng

th
 

be
fo

re
 a

gi
ng

 (M
Pa

)

ZoNop®
ZSS-F
ZSS-S
ZSG

ZRG 5 phr

 

 (ZSS-F)  0.5 phr 

 5 phr 

 1 phr 

 (ZSS-F)  5 phr  3% 

 

  

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 4.12  (a) 

 (b)  
 

  2 phr  tensile strength 

  

  Ma X.Y. et al. (2009)   

 1 phr  tensile strength  

 1 phr  

 

 70 C  168   4.12(b)  

 

  1 phr  2 phr 

 93% 

 1-2 phr  

Zhou Z. et al. (2001)  Heideman G. et al. (2005) 

 

 (ZSS-F) 

 (ZSS-S) 

 (ZSG) 

 
 

(b). after aging (a). before aging 

0

5

10

15

20

25

30

0 1 2 3 4

Amount of ZnO (phr)

Te
ns

ile
 s

tre
ng

th
 

af
te

r 
ag

in
g 

(M
Pa

)

ZoNop®
ZSS-F
ZSS-S
ZSG

ZRG 5 phr

(b). after aging 
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600

800

1000

1200

0 1 2 3 4

Amount of ZnO (phr)

E
lo

ng
at

io
n 

at
 b

re
ak

 
be

fo
re

 a
gi

ng
 (%

)

ZoNop®
ZSS-F
ZSS-S
ZSG

ZRG 5 phr

0

200

400

600

800

1000

1200

0 1 2 3 4

Amount of ZnO (phr)

El
on

ga
tio

n 
at

 b
re

ak
 a

fte
r 

ag
in

g 
(%

)

ZoNop®
ZSS-F
ZSS-S
ZSG

ZRG 5 phr

      4.2.2.3    (Elongation at break) 

   

  5 phr  70 C  168  

 4.13(a)     

  0.5 phr  1 phr   

  

 0.5 phr   

 5 phr  

  

  

   

 70 C  168   4.13(b)  

      

    0.5 phr  2 phr    

     0.5-1 

phr  

    

  0.5-1 phr    

  5 phr  4-7   
 

 

 

 

 

 

 

 

 4.13    (a) 

 (b)  
 

      4.2.2.4  (Tear strength) 

 

 4.14   0.5 phr  1 phr 

  1 phr 

  3 phr  

 5 phr  Heideman G. et al. (2005) 

  red seal  1-4 phr 

(b). after aging (a). before aging 
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     s-SBR  (EPDM)  

 5 phr 

 1-4 phr  

 0.5-2 phr 

 

 

  3 phr   

 

 

30

35

40

45

50

0 1 2 3 4

Amount of ZnO (phr)

Te
ar

 s
tr

en
gt

h 
(N

/m
m

)

ZoNop®
ZSS-F
ZSS-S
ZSG

ZRG 5 phr

 
 4.14  

 

      4.2.2.5  (Hardness) 

  

4.15    (shore A) 

  (ZoNop®) 

 (ZSG) 

 (ZSS-S)  (ZSS-F)  0.5 phr  39 

shore A  0.5 phr  1 phr 

 44-46 shore A  12.8 – 17.9% 

   

  1 phr  

 3 phr 

 5 phr  Heideman G. et al. (2005)  

 1 phr  (shore A)  (EPDM) 

  1 phr 
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38

40
42

44
46

48
50

52

0 1 2 3 4

Amount of ZnO (phr)

H
ar

dn
es

s 
(s

ho
re

 A
)

ZoNop® 
ZSS-F
ZSS-S
ZSG

ZRG 5 phr

 4.15  (shore A)  
 

4.2.3  

 (crosslink density)  (% swelling) 

 4.16  4.17  

  

  

(ZoNop®)  (ZSG) 

 (ZSS-S)  (ZSS-F)  

 

 0.5 phr  70-74 mol/m3 

 342-353%  0.5 

phr  1 phr  96-105 mol/m3  35.13-

41.09%  284-297%  17.12-23.23% 

 2 phr  

119-127 mol/m3  253-264% 

 5 phr 

 119 mol/m3  258%  

  2 phr 

 
 

 

60

70

80

90

100

110

120

130

140

0 1 2 3 4
Amount of ZnO (phr)

C
ro

ss
lin

k 
de

nt
si

ty
 (m

ol
/m

3 ) ZoNop®
ZSS-F
ZSS-S
ZSG

ZRG 5 phr

 
         4.16  (crosslink density)  
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220

260

300

340

380

0 1 2 3 4

Amount of ZnO (phr)

%
 s

w
el

lin
g 

(%
)

ZoNop®
ZSS-F
ZSS-S
ZSG

ZRG 5 phr

 
 4.17  (%swelling)  

 

  5 phr 

 

4.2.4  

 

 (ZoNop®)  

(ZRG)  (ZSS-S)  

(ZSS-F)  5 phr  4.18  

   

 1 phr 

  1 phr 

  ( , 2528) 

 2 phr  (ZnO active) 2 phr 

  5 phr 

 

4.2.5  

   

 

Thermal gravimetric analysis  600 C  

10 C   

 10% (T10%)  50% (T50%)   4.11  

  10% 

  

  Ma C.C.M. et al. (2005)  

 1 phr  5 phr  4.19  

 

 600 C  4.11   
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 4.18  

 (a) ZoNop® (b) ZSS-F (c) ZSS-S (d) ZSG 
 

4.2.6  

      4.2.6.1 

 50% 

 50%  

  4.20 

 (SEM)   (ZoNop®) 

(  4.20 (a))  (solid state) 

 (ZSS-F)  (ZSS-S) [  4.20 (b)  (c)  

]  

 (sol-gel)  

 (  4.20 (d)  (e) )  

(a). 

(b). 

(c). 

(d). 
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  (ZSS-F) 

 3.1  

   90-270  

 4.20 (b)  

 

 

 
 

(a). 50% ZoNop® masterbatch          (b). 50% ZSS-F masterbatch 

                     

 

 

 
 

 (c). 50% ZSS-S masterbatch          (d). 50% ZSG masterbatch  

         
(e). 50% ZRG masterbatch 

    

 

 

 
 

 4.20  50% 

 
 

4.2.6.2  

 (Energy Dispersive X-ray Spectroscopy, EDS) 

  (X-ray dot mapping) 

  4.21  (1)  (2)  

   (3)  
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 (ZnO)   (ZRG)  5 phr    

(ZoNop®)  (ZSS-F)  3 phr  

(Zn)   (ZRG)  5 phr 

 3 phr  

  

  Ma X.Y. and Zhang W.D. (2009) 

   

 

  Sahoo S. and Bhowmick A.K. (2007)  

 

(a). ZRG 5 phr 

 
 

(b). ZoNop® 3 phr 

 
 

(c). ZSS-F 3 phr 

 
 4.21  (a) ZRG 5  

              phr (b) ZoNop® 3 phr  (c) ZSS-F 3 phr  (1)  (2)   (3)  

           

 

(a1) (a2) (a3)

(b1). (b2). (b3). 

(c1). (c2). (c3). 
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4.3.  

  3 

  (ZoNop®)  

 (ZRG)  

   

(ZSS-F)  
 

4.3.1  

 3   

  50%   4.22 

 (dispersion)  (ball mill)  

(ZRG)  (ZSS-F)  24   50% 

  

  

(a). ZoNop®       (b). ZSS-F 

           

 

 

 

(c). ZRG 

   

 

 

 

 

 4.22  (a) ZoNop® (b) ZSS-F  (c)   

           ZRG  (1)  (2)  

 

 3 

 4.22   ZoNop® 

   (spray pyrolysis) (

 , 2008)  89  

  4.22 (a1) 

(1). (1). 

(1). 

(2). (2). 

(2). 

(2). 

(2). 
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 (50% dispersion)  4.22 (a2)  

(ZoNop®)   90 – 140   

 (powder) 

 0.04  

 0.32    4.22 (b1) 

 (flower-like)  1.5-3.5  

  156  

 128-339   

 (50% dispersion)  (ball mill)  24   4.22 (b2)  

 2   

 80 – 290   (rod) 

 120 – 220  610  1.12 

 

  

 (ZRG)  

 4.22 (c1)   

   304 

  (50%dispersion) 

 24   4.22 (c2)  

 

  300  1.10  
 

4.3.2  

 Agar well diffusion 

assay  50%w/v 

  Pseudomonas aeruginosa  (Linos A. et 
al., 2000)  Bacillus sp.01  (Boonsatit J. et al., 2008) 

 clear zone   

   

 (ZoNop®) 

 50%w/v  4.23  4.12   Pseudomonas 
aeruginosa)  Bacillus sp.01   

  clear zone  
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 (ZoNop®)  50% w/v  

  clear zone  

    

 
 

 4.12  50% w/v 

 

Inhibition zone (mm) Bacteria 

 ZoNop® ZSS-F ZRG 

Pseudomonas aeruginosa 19.43±0.55 16.45±0.06 16.92±0.90 

Bacillus sp.01 17.30±0.43 16.60±0.09 12.10±0.48 

 

(a) Pseudomonas aeruginosa 

 
(b) Bacillus sp.01 

 
  4.23  50% w/v 
 

4.3.3  (Time- kill) 

 Pseudomonas aeruginosa  24  

   (ZoNop®)   

 (ZSS-F)  3.125–12.5% w/v 

 (ZRG)  6.25–25% w/v  

ZoNop® ZSS-F 

(b). (b). (b). 

ZRG 

ZoNop® ZSS-F ZRG 

(a).  (a).  (a).  
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 24   4.24 (a)  

(ZoNop®)  3.125, 6.25  12.50% w/v  0-4 

  Pseudomonas aeruginosa   4 

  (ZoNop®) 3.125  6.25% w/v  
Pseudomonas aeruginosa 

 (control)  12.50% w/v  (ZoNop®)  
 Pseudomonas aeruginosa  4   

(a) ZoNop®       (b) ZSS-F 

   
 

(c) ZRG 

 
 

 4.24  Pseudomonas aeruginosa   

 (a) ZoNop® (b) ZSS-F  (c) ZRG 

 

 (ZSS-F)  Pseudomonas aeruginosa 

 4.24 (b)   3.125% w/v  

Pseudomonas aeruginosa   

 (control)  6.25% w/v 

 0-6   6-12   

 12-24   12.50% w/v 
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 (ZSS-F)  Pseudomonas aeruginosa 

 4  (ZoNop®) 

 (ZRG) 

 Pseudomonas aeruginosa  6.25, 12.50  25% w/v 

 4.24 (c)   (ZRG) 6.25  12.50% w/v  

 Pseudomonas aeruginosa 
 (control)  24   (ZRG) 6.25% w/v 

 (control) 

 12.50% w/v  24  

 (control)   (ZRG)  25% w/v 

 Pseudomonas aeruginosa  6  

 oxygen species 

  UV  Visible light  electron-hole pair (e-

h+)  OH-  H+ 

 (superoxide radical anion, .O2
-)  H+  HO2

.

 H+  e-  

  4.25  hydroxyl radical  superoxide 

  H2O2  

 (Yamamoto O., 2001) 

 

ZnO + hv   e- + h+ 

H+ + H2O   .OH + H+ 

e- + O2
    .O2

- 
.O2 + H+   HO2

. 

HO2
. + H++ e-    H2O2 

 4.25  H2O2  

(Padmavathy N. and Vijayaraghavan R., 2008) 

 

  (oxidizing agent)  

  SH  S-S 

   

   (   hypochlorous  chloramines)  (

 sodium iodide  potassium iodide)  (  sodium fluoride) 

 (  , 2525) 
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(ZoNop®)  (ZSS-F) 

 (ZRG)  Pseudomonas aeruginosa 

 (ZRG)  

  (ZRG)  

  

  (Yamamoto O., 2001) 

 

  (Zhang L., et al., 2007) 

 

 
 4.26  Bacillus sp. 01  

(ZoNop®)   

 

 Bacillus sp. 01  

 (ZoNop®)  24   4.26  

 (ZoNop®)  0.0125% w/v  24   
Bacillus sp. 01   0.025% 0.05% 0.10%  0.20% w/v 

  Bacillus sp. 01  

 0.10%  0.20% w/v  24   Bacillus sp. 01 

 12  

 (ZoNop®)  
Pseudomonas aeruginosa  Bacillus sp. 01   

4.24 (a)  4.26  

 Pseudomonas aeruginosa  Bacillus sp. 
01  (cell wall)  
Pseudomonas aeruginosa  Bacillus sp. 01  

  outer membrane  peptidoglycan  
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 2 nm  (lipopolysaccharide, LPS)  (lipoprotein) 

 peptidoglycan  15  80   

 (teichoic acid)  (teichuronic acid)  ( , 2547) 

 (Tawale J.S. et al,. 2010) 

 

 

 
 

    4.4    

 

 (ZoNop®)  (ZSS-F)  

 (ZRG)  4.13  X-ray fluorescence spectrometry (XRF)   

  (Zn)  99.47-99.93% 

  (Copper, Cu)  (Calcium, Ca)  (Manganese, Mn)  

(Iron, Fe)  (Phosphorus, P)  (Selenium, Se)  (Chromium, Cr) 

 0.5%  

 (ZoNop®)  

  ( , 2550) 

 (ZSS-F)  

  (ZRG)   
 

 4.13  

Contaminate content (%) 

Compound ZoNop® ZSS-F ZRG 

Zn 99.93 99.82 99.47 

Cr 0.039 0.037 0.039 

Cu 0.034 0.035 0.054 

Ca - 0.093 0.081 

Mn - 0.012 - 

Fe - 0.014 - 

P - - 0.28 

Se - - 0.082 

 



41

5.  

5.1  
  

        5.1.1  

 

  (0.08, 0.16  0.32 ) 

 (capping agent)  (PVP) 

 (CTAB)   

  c/a  1.6  

   

   

 

 2   

   

   

 

 

  

  0.16   

   

   

 

 

  

 c/a  1.6  

   

 

 99%         

 
 

     5.12  

 (ZSG) 

 (ZSS-S)  (ZSS-F) 
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 (ZoNop®)  (ZRG)   1 

phr   

   (ZRG) 5 phr  

 0.5 phr  100%, 300%  500%  

    70°C  168  

   5 

phr  10   

   

    

  (TS2)  

 (ZRG) 
 

                   5.13  

 3

  (ZoNop®) 

 (ZSS-F)   (ZRG)  agar well diffusion, colorimetric broth 

microdilution  

   

 12.50% w/v  Pseudomonas aeruginosa (

)  4   (ZRG)  25% w/v 

  6   (ZoNop®)  

0.10% w/v  0.20% w/v  Bacillus spp.01 ( )  24  

12  

 
 

                  5.14  

 3   (ZoNop®) 

 (ZSS-F)  (ZRG) 

 99%       

   

 

5.2  

1).    
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2).  (NR latex) 

 

3). 

  (fungi)  (yeast)  

4).    

  

 

6.   

  . . 

 , , 2551 

 . . . . , 

2528. 

 ,     . -

.   , 2545. 
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การเตรียมและใช้งานซิงค์ออกไซด์นาโนในยางธรรมชาติ

ผศ.ดร.อรสา ภทัรไพบูลย์ชัย, ผศ.ดร.สุเมธา สุวรรณบูรณ์ และภูริวฒัน์ จิตติอาภรณ์

Introduction

ภาควิชาวิทยาศาสตร์และเทคโนโลยีวสัด ุคณะวิทยาศาสตร์ มหาวิทยาลยัสงขลานครินทร์ โทรศัพท์ 074-288199

(Preparation and application of nano zinc oxide in natural rubber) 

จาํนวนเชืÊอแบคทีเรีย Pseudomonas aeruginosa ซึÉ งถกูยบัย ัÊงดว้ยซิงคอ์อกไซดที์Éชนิด ความเขม้ขน้ และเวลาต่างๆ

Pseudomonas aeruginosa

Bacillus sp.01

ZoNop®

ZoNop®

ZSS-F

ZSS-F

ZRG

ZRG

จาํนวนเชืÊอแบคทีเรีย Bacillus sp. 01 ซึÉ งถกูยบัย ัÊงดว้ยนาโนซิงค์
ออกไซดท์างการคา้ (ZoNop®) ทีÉความเขม้ขน้ และเวลาต่างๆ

ส่วนประกอบ ZRG

(phr)
ZoNop®
(phr)

ZSG

(phr)
ZSS-S

(phr)
ZSG

(phr)
STR 5L

Sulphur

TMTD

MBTS

DPG

Stearic acid

Wingstay L

ZnO

100

2.0

0.5

0.75

0.75

1.0

1.0

5.0

100

2.0

0.5

0.75

0.75

1.0

1.0

Vary

100

2.0

0.5

0.75

0.75

1.0

1.0

Vary

100

2.0

0.5

0.75

0.75

1.0

1.0

Vary

100

2.0

0.5

0.75

0.75

1.0

1.0

Vary

ความเร็วรอบ
การกวน (rpm)

ขนาดผลกึ
เฉลีÉย (nm)

ขนาดอนุภาค
เฉลีÉย (nm)

รูปร่าง
อนุภาค

250 39 142 0.02

500 41 229 0.03

1,000 46 329 0.03

Compound

Contaminate content (%)

ZoNop® ZSS-F ZRG

Zn 99.93 99.82 99.47

Cr 0.039 0.037 0.039

Cu 0.034 0.035 0.054

Ca - 0.093 0.081

Mn - 0.012 -

Fe - 0.014 -

P - - 0.28

Se - - 0.082

ชนิดของสารเพิÉม
ความเสถียร

ปริมาณ NaOH

(mol)
ขนาดอนุภาคเฉลีÉย (nm)

กระบวนการ
โซลเจล

กระบวนการ
สภาวะของแข็ง

ไม่ใช้สารเพิÉมความ
เสถียร

0.08

0.16

0.32

236 0.02

246 0.03

197 0.02

166 0.01

170 0.02

156 0.03

PVP

0.08

0.16

0.32

346 0.01

183 0.03

196 0.02

197 0.03

180 0.03

94 0.01

CTAB

0.08

0.16

0.32

431 0.07

217 0.02

240 0.02

147 0.02

143 0.03

87 0.01

(a) ZoNop® (b) ZSS-F (c) ZRG

กระบวนการโซลเจล (sol-gel) กระบวนการสภาวะของแข็ง (solid state)

ชนิดและปริมาณธาตอุงค์ประกอบของซิงค์ออกไซด์ชนิดต่างๆ

NaOH 

0.08 mol 

NaOH 
0.16 mol 

NaOH

0.32 mol
NaOH 

0.08 mol 

NaOH 
0.16 mol 

NaOH 
0.32 mol

ไม่ใช้สารเพิÉม
ความเสถียร 

PVP

CTAB 

ชนิดของซิงค์
ออกไซด์ 

ปริมาณ (phr)

อุณหภูมทิีÉเกดิการสลายตัว (T10%, C)

0.5 1 2 3 5

ZoNop® 339.02 342.36 338.02 339.44 -

ZSS-F 339.09 344.60 343.36 344.62 -

ZSS-S 337.56 340.94 341.88 342.54 -

ZSG 340.80 343.38 341.12 343.21 -

ZRG - 343.22 343.39 342.34

ZoNop® ZSS-F ZSS-S ZSG
การกระจายตวัของซิงคอ์อกไซดใ์นยางธรรมชาติมาสเตอร์แบท

อุณหภูมิการสลายตวัเมืÉอใชช้นิดและปริมาณของซิงคอ์อกไซดต่์างๆในยางธรรมชาติ

ชนิดของซิงค์ออกไซด์ ตัวย่อ ขนาดอนุภาค 
(nm)

รูปร่าง

ซิงคอ์อกไซดป์กติ
(เกรดทีÉใช้ในยาง)

ZRG 304.3 0.08

นาโนซิงค์ออกไซด์
ทางการค้า

ZoNop® 88.9 12.36

นาโนซิงคอ์อกไซดที์É
สังเคราะห์ดว้ย

กระบวนการสภาวะ
ของแข็ง

ZSS-F 156 0.03

ZSS-S 166 0.01

นาโนซิงคอ์อกไซด ์ทีÉ
สังเคราะห์ดว้ย

กระบวนการโซลเจล
ZSG 246 0.03

(a). before aging (b). after aging

เผา (Calcine) 600°C 1 ชม.

กรองและลา้งดว้ยนํÊากลัÉน
หลายๆครัÊ ง

Capping agent (PVP หรือ CTAB) 

Zn(CH3COO)2.2H2O 0.04  mol

ในนํÊากลัÉน 100 ml

ll
NaOH 0.08 ,  0.16 และ 0.32 mol 

ในนํÊากลัÉน 100 ml

กวนเป็นเวลา 1 ชม.

บดเป็นเวลา 1 ชม. นํÊากลัÉน 200 ml Sonicate 1 ชม.

Capping agent (PVP หรือ CTAB) 

Zn(CH3COO)2.2H2O 0.04 mol
NaOH 0.08, 0.16 หรือ 0.32 mol 

อบใหแ้หง้ 60°C 1 ชม.

)

ผง ZnO

ืืื
กระบวนการสภาวะของแข็ง (solid state)

กระบวนการโซลเจล (sol-gel)

Experimental

Compression moulding

@150°C

Properties 

Testing 

ZRG
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Results & Discussion

ปัจจุบนันาโนเทคโนโลยมีีการพฒันาเป็นอยา่งมากและเริÉมเขา้มามีบทบาทในชีวิตประจาํวนัของมนุษยม์ากขึÊน เช่น เส้นใยนาโน ท่อนาโนคาร์บอน (carbon nanotube) นาโนซิลเวอร์ (nano silver) เป็นตน้ โดยเฉพาะอยา่งยิÉง นาโนซิงคอ์อกไซด ์(nano

ZnO) เนืÉองจากมีสมบติัทีÉเป็นลกัษณะเฉพาะตวัหลายประการ ไดแ้ก่ สมบติัดา้นการนาํไฟฟ้าและความโปร่งใสสูง (transparency) สามารถนาํไปประยกุตใ์ชง้านในหลายดา้น เช่น ไดโอดเปล่งแสง เลเซอร์ไดโอด ตวัเร่งในปฏิกิริยาโฟโตแคตตาไลติก วสัดุกรอง
แสงอลัตร้าไวโอเลต ทางดา้นโซล่าเซลล ์ทาํเป็นเซ็นเซอร์เพืÉอตรวจจบัก๊าซหรือก๊าซพิษต่างๆ เป็นตน้ คุณสมบติัอีกอยา่งหนึÉ งของซิงคอ์อกไซด์คือ มีคุณสมบติัในการตา้นเชืÊอแบคทีเรีย (antibacterial) นอกจากนัÊนดา้นอุตสาหกรรมไดน้าํซิงคอ์อกไซด์มาใช้
ประโยชน์ เช่น อาหารสัตว ์ยาและเภสัชกรรม เซรามิก เส้นใย และอุตสาหกรรมยาง เป็นตน้ 

ดว้ยคุณสมบติัและประโยชน์ของซิงคอ์อกไซดที์Éกล่าวมา จึงทาํให้งานวิจยันีÊสนใจศึกษากระบวนการในการสังเคราะห์นาโนซิงคอ์อกไซดแ์ละการใชง้านของนาโนซิงคอ์อกไซดใ์นยางธรรมชาติในรูปของยางแหง้ เพืÉอเปรียบเทียบสมบติัเชิงกลและ
คุณสมบติัอืÉนๆกบัการใชซิ้งคอ์อกไซด์ปกติ เกรดทีÉใชท้ัÉวไปในอุตสาหกรรมยาง รวมทัÊงศึกษาหาปริมาณโลหะหนกัในซิงคอ์อกไซด์และศึกษาสมบติัในการตา้นแบคทีเรียทีÉพบในยางแผ่นของนาโนซิงคอ์อกไซด์ ทัÊงแบคทีเรียชนิดทีÉเป็นแกรมบวก (Gram-

positive) และแกรมลบ (Gram-negative)
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ผลของความเร็วรอบการกวน

การเตรียมยางธรรมชาติทีÉใช้นาโนซิงค์ออกไซด์การสังเคราะห์นาโนซิงค์ออกไซด์

การประยุกต์ใช้ทางด้านการต้านแบคทเีรีย

การเตรียมยางธรรมชาติทีÉใช้นาโนซิงค์ออกไซด์การสังเคราะห์นาโนซิงค์ออกไซด์

       การใชน้าโนซิงคอ์อกไซดเ์พียง 0.5 phr ซึÉ งนอ้ยกวา่ซิงคอ์อกไซดป์กติ 5 phr (ปริมาณทีÉใชท้ัÉวไปในอุตสาหกรรมยาง)  
ถึง 10 เท่า  มีผลใหส้มบติัเชิงกลของยางธรรมชาติหลงัการบ่มเร่งมีค่าไม่แตกต่างกนัเมืÉอเทียบกบัก่อนการบ่มเร่ง

50%w/v 50%w/v50%w/v

50%w/v 50%w/v 50%w/v

สูตรยางคอมเปานด์ทีÉใช้ปริมาณและชนิดของซิงค์ออกไซด์ต่างๆชนิดของซิงค์ออกไซด์ต่างๆทีÉใช้ในยางธรรมชาติ

กระบวนการโซลเจล 

กระบวนการสภาวะของแข็ง 

ความเร็วรอบการกวน ขนาดผลึกเฉลีÉยและขนาดอนุภาคเฉลีÉย
ไม่มีผลต่อรูปร่างของนาโนซิงคอ์อกไซด ์

Bacteria Type of ZnO Concentration 

(%w/v)

Time killing

(h)

P. aeruginosa ZRG 25 6

ZSS-F 12.5 4

ZoNop® 12.5 4

Bacillus sp.01
ZoNop® 

0.10 24

0.20 12

การสังเคราะห์นาโนซิงค์ออกไซด์

การเตรียมยางธรรมชาติทีÉใช้นาโนซิงค์ออกไซด์

การประยุกต์ใช้ทางด้านการต้านแบคทเีรีย


