
ก 

 

 

การสงัเคราะหส์ารประกอบเชงิซอ้นโลหะทรานซชินัจากอนพุนัธ์ของทรปิพอดลัเอมนี
เพืพอเปน็ตวัเร่งปฏกิริยิาการรีดวิซค์ารบ์อนไดออกไซด์ 

 
 

Synthesis of Transition Metal Complex from Tripodal Amine Derivative  
as CO2 Reduction Catalyst 

 
 
 

 
 

โดย 
 

นางสาวภาสนิ ี แสงภทัราชยั 
นางสาวปยิวรรณ  ไพศรสีาร 

 
 
 
 
 
 
 

รายงานนีเ้ปน็สว่นหนึพงของการศกึษาตามหลกัสตูร 
ปรญิญาวทิยาศาสตรบณัฑติ 

ภาควชิาเคม ีคณะวทิยาศาสตร ์
จุฬาลงกรณม์หาวทิยาลยั 

ปกีารศกึษา 2557 
 

 



ข 
 

 

  

เรืพอง การสงัเคราะหส์ารประกอบเชิงซอ้นโลหะทรานซิชันจากอนพุันธ์ของทรปิพอดลัเอมีน 
เพืพอเป็นตัวเรง่ปฏิกริิยาการรีดิวซ์คารบ์อนไดออกไซด ์

โดย นางสาวภาสินี  แสงภัทราชัย และ นางสาวปิยวรรณ  ไพศรีสาร 
ได้รับอนุมัติให้เป็นส่วนหนึพงของการศึกษา 
ตามหลกัสูตรปริญญาวิทยาศาสตรบัณฑิต  ภาควิชาเคมี 
คณะวิทยาศาสตร์ จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย 
 
 
 
คณะกรรมการสอบโครงการ 
 
 

 
 
 
 
คุณภาพของการเขียนรายงานเล่มนี้อยู่ในระดับ  ดีมาก     ดี     พอใช้  

 

 



ค 
 

 

  

ชืพอโครงการ   การสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนโลหะทรานซิชันจากอนุพันธ์ของทรปิพอดลัเอมีน 
                 เพืพอเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด ์
ชืพอนิสิตในโครงการ นางสาวภาสินี        แสงภัทราชัย เลขประจ าตัว  543 31296 23 
   นางสาวปิยวรรณ     ไพศรีสาร เลขประจ าตัว  543 31170 23 
ชืพออาจารย์ทีพปรกึษา อาจารย์ ดร. พรรณี  ลลีาดี 
ภาควิชาเคมี คณะวิทยาศาสตร์ จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย ปกีารศึกษา 2557 
 

บทคดัยอ่ 
 

 การเพิพมข้ึนอย่างต่อเนืพองของปริมาณแก๊สคาร์บอนไดออกไซด์ในปัจจุบัน เป็นปัจจัยส าคัญ
ทีพส่งผลให้เกิดปัญหาสิพงแวดล้อมตามมา นักวิทยาศาสตร์จึงให้ความสนใจในการวิจัยและพัฒนา
ตัวเร่งปฏิกิริยาการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์ เพืพอลดปริมาณของคาร์บอนไดออกไซด์ในบรรยากาศ 
ซึพงจากงานวิจัยทีพผ่านมา การสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาทีพมีประสิทธิภาพในการรีดิวซ์คาร์บอนได - 
ออกไซด์สูง โดยมากจ าเป็นต้องใช้สารประกอบเชิงซ้อนของโลหะทรานซิชันทีพมีราคาแพง งานวิจัยน้ี
จึงมุ่งหวังทีพจะสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาทีพเป็นสารประกอบเชิงซ้อนของโลหะทรานซิชันในคาบทีพ 1  
ซึพงมีราคาถูกและหาได้ง่ายคือ คอปเปอร์และนิกเกิล กับลิแกนด์พอลิพิริดีนทีพเป็นสารประกอบ
ประเภทมอนอนิวเคลียร์และไดนิวเคลียร์ คือ N-(anthracene-9-ylmethyl)-2-(((pyridine-2-
ylmethyl)(pyridine-3-yl)amino)methyl)aniline (L1) และ N,N’-anthracene-9, 10-diylbis 
(methylene))bis(1-(pyridine-2-yl)-N-(pyridine-2-ylmethyl)methanamine) (L2) ตามล าดับ
โดยสามารถสังเคราะห์ลิแกนด์ L1 ผ่าน 6 ข้ันปฏิกิริยา มีลักษณะเป็นของแข็งสีเหลืองอ่อน คิดเป็น
ร้อยละผลิตภัณฑ์รวมน้อยกว่า 4 ซึพงสามารถพิสูจน์เอกลักษณ์ของสารได้ด้วยเทคนิคโปรตอน
เอ็นเอ็มอาร์สเปกโตรสโคปี แล้วน าลิแกนด์ L1 ทีพสังเคราะห์ได้ท าปฏิกิริยาการเกิดสารประกอบ
เชิงซ้อนกับนิกเกิลอะซิเตต ได้สารสีเทาเข้ม ซึพงไม่สามารถระบุผลิตภัณฑ์ได้ ส่วนปฏิกิริยาการเกิด
สารประกอบเชิงซ้อนของลิแกนด์ L2 กับนิกเกิลอะซิเตต เกิดการเปลีพยนสีของสารละลายผสม  
ซึพงบ่งช้ีว่ามีสารชนิดใหม่เกิดข้ึน เมืพอน าไปตกตะกอนในตัวท าละลายไดคลอโรมีเทนและไดเอทิล
อีเทอร์ ได้สารผลิตภัณฑ์เป็นของแข็งสีเทาอมเขียว มีร้อยละผลิตภัณฑ์ 38 และจากผลของเทคนิค
แมสสเปกโตสโคปีสามารถระบุผลิตภัณฑ์ได้คือ Ni2[(L2)(OAc)3](OAc) แต่ยังไม่สามารถระบุ
ลักษณะของการจับกันระหว่างลิแกนด์และนิกเกิลได้ นอกจากนี้ปฏิกิริยาการเกิดสารประกอบ
เชิงซ้อนของคอปเปอร์อะซิเตตกับลิแกนด์ L2 สามารถตกตะกอนสารผลิตภัณฑ์ได้เป็นสารผสมทีพมี
ลักษณะเป็นของแข็งสีเขียวเข้มและสเีขียวอ่อน ดังนั้นผู้วิจัยคาดว่าการเกิดสารประกอบเชิงซ้อนของ
คอปเปอร์ไอออนกับลิแกนด์ L1 และ L2 จะเกิดได้ดีกว่า เมืพอใช้คอปเปอร์ไอออนจากสารประกอบ
อืพน เช่น คอปเปอร์เปอร์คลอเรต โดยตัวเร่งปฏิกิริยาของสารประกอบเชิงซ้อนทีพสังเคราะห์ได้
สามารถน าไปศึกษาสมบัติเชิงเคมีไฟฟ้าและทดสอบประสิทธิภาพในการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์
ได้ต่อไป 
ค าส าคัญ: ตัวเร่งปฏิกิริยาการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์, สารประกอบเชิงซ้อนของโลหะทรานซิชัน
ทีพมีราคาถูก, ลิแกนด์พอลิพิริดีน 



ง 
 

 

  

Title  Synthesis of Transition Metal Complex from Tripodal Amine Derivative as CO2 
  Reduction Catalyst 
Student name  Miss Parsinee  Saengphatrachai  ID  543 31296 23 
   Miss Piyawan  Paisrisarn  ID  543 31170 23 
Advisor   Dr. Pannee     Leeladee 
Depertment of Chemistry, Faculty of Science, Chulalongkorn University. Academic 
year 2014 

Abstract 
 

Due to a continuous increase in carbon dioxide in atmosphere, which can 
lead to serious environmental problems, the development of carbon dioxide 
reduction catalysts has been an important goal in scientific community. However, 
most effective catalysts rely on expensive transition metal complexes.  In this 
research project, we aim to prepare CO2 reduction catalysts based on non-precious 
metal complexes with polypyridine ligands, N-(anthracene-9-ylmethyl)-2-(((pyridine-
2-ylmethyl)(pyridine-3-yl)amino)methyl)aniline (L1) and N,N’-anthracene-9,10-
diylbis(methylene))bis(1-(pyridine-2-yl)-N-(pyridine-2-ylmethyl)methanemine) (L2). 
L1 and L2 were used in order to prepare mononuclear and dinuclear complexes, 
respectively. L1 was successfully synthesized through 6-step reactions with  
an overall yield of less than 4%. The structure of L1 was confirmed by 1H-NMR 
spectroscopy. Then, preparation of metal complexes with L1 and L2 was 
attempted. The reaction of the pale yellow solutuion of L1 and Ni(OAc)2 in 
CH2Cl2/MeOH (1:1) gave an unidentified dark gray species. Addition of Ni(OAc)2 to 
the L2 solution in CH2Cl2/MeOH (1:1) resulted in a color change to a bright green 
solution, indicating that a new species was formed. Precipitation of this new 
species with CH2Cl2/Et2O gave a greenish-gray solid product with 38% yield. ESI-Ms 
data suggested that the product could be [Ni2(L2)(OAc)3](OAc), however, the 
coordination sphere of the complex cannot be confirmed. In addition, the reaction 
of Cu(OAc)2 and L2 resulted in a mixture product of light-green and dark-green 
solid. We suggest that in order to obtain pure Ni2+ and Cu2+ complexes with L1 and 
L2, M(OAc)2 might have to be changed to other metal sources with non-
coordinating anions such as Cu(ClO4)2. Then, electrochemical properties of these 
complexes will be studied with the aim to use these complexes for CO2 reduction. 

 
Keyword: CO2 reduction catalyst, non-precious transition metal complex, 
polypyridine ligands 



จ 
 

 

  

กติตกิรรมประกาศ 
 

 ผู้วิจัยขอขอบพระคุณอาจารย์ ดร. พรรณี ลีลาดี อาจารย์ทีพปรึกษาโครงการเป็นอย่างสูง  
ทีพได้กรุณาให้ค าแนะน า ความรู้ และความช่วยเหลือในด้านต่างๆ ตลอดระยะเวลาในการด าเนินการ
ท าวิจัย ท าให้งานวิจัยและรายงานฉบับนี้ส าเร็จลุล่วงไปได้ด้วยดี ตลอดจนให้ค าปรึกษา ข้อคิดต่างๆ 
และก าลังใจในทุกๆด้านแก่ผู้วิจัย 
 ขอขอบพระคุณ ศาสตราจารย์ ดร. ธวัชชัย ตันฑุลานิ และผู้ช่วยศาสตราจารย์ ดร. สัมฤทธ์ิ
วัชรสินธ์ุ ทีพได้กรุณาให้เกียรติเป็นกรรมการสอบ และสละเวลาตรวจสอบแก้ไขรายงานให้มีความ
สมบูรณ์มากยิพงข้ึน 
 ขอขอบคุณ นางสาวภัทิรา สุขทนารักษ์ และนายทศพงศ์ พวงบุรี  รุ่นพีพในหน่วยวิจัย 
Supramolecular Chemistry Research Unit (SCRU) ภาควิชาเคมี คณะวิทยาศาสตร์ 
จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย ทีพให้ความช่วยเหลือ ค าแนะน า ความรู้และก าลังใจทุกๆเรืพอง  
 ขอขอบคุณพีพๆ ปริญญาเอก-โท ในหน่วยวิจัย Supramolecular Chemistry Research 
Unit (SCRU) ทีพเอื้อเฟื้ออุปกรณ์ และให้ความช่วยเหลือตลอดการท าวิจัย 
 ขอขอบคุณภาควิชาเคมี คณะวิทยาศาสตร์ จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย ทีพให้ความอนุเคราะห์
ในเรืพองสถานทีพ อุปกรณ์ เครืพองมือต่างๆ และโครงการการเรียนการสอนเพืพอเพิพมประสบการณ์  
คณะวิทยาศาสตร์ จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย ทีพให้ทุนสนับสนุนการด าเนินงานวิจัยครั้งนี้ 
 สุดท้ายนี้ขอขอบคุณครอบครัวและเพืพอนทีพคอยเป็นก าลังใจและให้ความช่ วยเหลือ 
จนงานวิจัยส าเร็จลุล่วงได้ด้วยดี 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



ฉ 
 

 

  

สารบญั 
หนา้ 

บทคัดย่อภาษาไทย           ค 
บทคัดย่อภาษาอังกฤษ           ง 
กิตติกรรมประกาศ            จ 
สารบัญ              ฉ 
สารบัญรปู             ซ 
สารบัญแผนภาพ            ฌ 
 
บททีพ 1 บทน า                        1 

1.1 ความเป็นมาและมลูเหตุจูงใจ             1 
1.2 งานวิจัยทีพเกีพยวข้อง           2 
1.3 วัตถุประสงค์             6 
1.4 ขอบเขตงานวิจัย            7 
1.5 ประโยชน์ทีพคาดว่าจะไดร้ับ                    7 

 
บททีพ 2 การทดลองและผลการทดลอง          8 
    2.1 เครืพองมือและอุปกรณ์           8 
 2.1.1 เครืพองมอืและอปุกรณ์ทีพใช้ส าหรบัการสังเคราะห์สาร       8 
    2.2 สารเคม ี             9 
 2.2.1 สารเคมทีีพใช้ส าหรับการสังเคราะห์สาร        9 
    2.3 การสังเคราะหล์ิแกนด์ L1                   10 
 1. การสังเคราะห ์Bis-pyridine-2-ylmethylamine (2)               10 
 2. การสังเคราะห์ 2-[bis(2-pyridylmethyl)aminomethyl]nitrobenzene (3)           11 
 3. การสังเคราะห์ 2-[bis(2-pyridylmethyl)aminomethyl]aniline (4)             12 
 4. การสังเคราะห ์N-(anthracene-9-ylmethyl)-2-(((pyridine-2-ylmethyl) 
(pyridine-3-yl)amino)methyl)aniline, (L1)                          12 
    2.4 การสังเคราะหส์ารประกอบเชิงซอ้น                           14 
 1. การสังเคราะหส์ารประกอบเชิงซ้อนนิกเกลิและลิแกนด์ L1 ([Ni(L1)(OAc)2] : C1)      14 
 2. การสังเคราะหส์ารประกอบเชิงซ้อนนิกเกลิและลิแกนด์ L2 ([Ni2(L2)(OAc)4] : C2)     14 

3. การสังเคราะหส์ารประกอบเชิงซ้อนคอปเปอร์และลิแกนด์ L2 ([Cu2(L2)(OAc)4] : C3) 15 
 
 
 
 



ช 
 

 

  

บททีพ 3 อภปิรายผลการทดลอง          16 
    3.2 การสงัเคราะหล์ิแกนด์ N-(anthracene-9-ylmethyl)-2-(((pyridine-2-ylmethyl) 
(pyridine-3-yl)amino)methyl)aniline, (L1)                           16
 1. การสังเคราะห์ Bis-pyridine-2-ylmethylamine (2)               17 
 2. การสังเคราะห์ 2-[bis(2-pyridylmethyl)aminomethyl]nitrobenzene (3)   19 
 3. การสังเคราะห์ 2-[bis(2-pyridylmethyl)aminomethyl]aniline (4)    20 
 4. การสังเคราะห ์N-(anthracene-9-ylmethyl)-2-(((pyridine-2-ylmethyl)   

   (pyridine-3-yl)amino)methyl)aniline, (L1)                21 
    3.2 การสงัเคราะหส์ารประกอบเชิงซอ้น         24 
 1.การสงัเคราะหส์ารประกอบเชิงซ้อนนิกเกิลและลิแกนด์ L1 ([Ni(L1)(OAc)2] : C1)   25 
 2.การสงัเคราะหส์ารประกอบเชิงซ้อนนิกเกิลและลิแดนด์ L2 ([Ni2(L2)(OAc)4] : C2)      25 
 3. การสังเคราะหส์ารประกอบเชิงซ้อนคอปเปอร์และลิแกนด์ L2 ([Cu2(L2)(OAc)4] : C3) 26 
 
บททีพ 4 สรปุผลการทดลอง          28 
    4.1 สรปุผลการทดลอง          28 
    4.2 ข้อเสนอแนะ           28 
 
เอกสารอ้างอิง            29 
ภาคผนวก            30 
ประวัติผู้วิจัย            37 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



ซ 
 

 

  

 
สารบญัรปู 

รปูทีพ                             หนา้ 
1.1 สารประกอบเชิงซ้อนของโลหะ M (M= Co2+,Ni2+) กับลิแกนด์พทาโลไซยานิน    2 
1.2 ปฏิกิริยาการรีดิวซ์คารบ์อนไดออกไซด์เป็นคาร์บอนมอนอกไซด์ โดยมี [Ni(cyclam)]2+          

เป็นตัวเร่งปฏิกริิยา          2 
1.3 ปฏิกิริยาการรีดิวซ์คารบ์อนไดออกไซด์เป็นคาร์บอนมอนอกไซด์  

โดยมี [Re(bipy)(CO)3Cl] เป็นตัวเรง่ปฏิกิรยิา       3 
1.4 โครงสร้างสารประกอบเชิงซ้อน Re(bpy-R)(CO)3       3 
1.5 โครงสร้างสารประกอบเชิงซ้อน [Re(bipy)2X2]       4 
1.6 ปฏิกิริยาการรีดิวซ์คารบ์อนไดออกไซด์เป็นออกซาเลต โดยมสีารประกอบเชิงซ้อนของ 

คอปเปอร์กบัลิแกนด์ประเภทพอลพิิริดีนเป็นตัวเร่งปฏิกริิยา      4 
1.7 โครงสร้างลิแกนด์ L1          5 
1.8 โครงสร้างลิแกนด์ L2          5 
1.9 โครงสร้างของสารประกอบเชิงซ้อน C1, C2 (M = Ni2+) และ C3 (M= Cu2+)    5 
1.10 การสงัเคราะหส์ารประกอบเชิงซอ้นโลหะทรานซิชันจากลิแกนด์พอลิพริิดีน 
          (polypyridine) L1 และ L2         7 
3.1 กลไกการเกิดปฏิกิริยาในการสงัเคราะหส์าร (1)      17 
3.2 กลไกการเกิดปฏิกิริยาในการสงัเคราะหส์าร (2)      18 
3.3 1H-NMR สเปกตรัมของสาร (2)        18 
3.4 กลไกการเกิดปฏิกิริยาในการสงัเคราะหส์าร (3)      19 
3.5 1H-NMR สเปกตรัมของสาร (3)        19 
3.6 1H-NMR สเปกตรัมของสาร (4)        20 
3.7 กลไกการเกิดปฏิกิริยาในการสงัเคราะหส์าร (5)      21 
3.8 กลไกการเกิดปฏิกิริยาในการสงัเคราะหส์าร L1      22 
3.9 1H-NMR สเปกตรัมของสาร L1 (ไม่บริสทุธ์ิ)                  22 
3.10 1H-NMR สเปกตรัมของสาร L1 (บริสทุธ์ิ)       23 
3.11 โครงสร้างผลึกของ [Cu(L1)Cl2]         24 
3.12 สารประกอบเชิงซ้อน C1          25 
3.13 สารประกอบเชิงซ้อน C2         25 
3.14 แมสสเปกตรัมของสารประกอบเชิงซ้อน C2       26 
3.15 สารประกอบเชิงซ้อน C3         26 
3.16 สารประกอบเชิงซ้อน [Cu2(L2)(CH3CN)2](ClO4)4      27 
 
 



ฌ 
 

 

  

สารบญัแผนภาพ 
แผนภาพทีพ                                     หน้า 
3.1  การสงัเคราะหล์ิแกนด ์L1                16 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 

 

 
บททีพ 1 
บทน า 

 
1.1 ความเปน็มาและมลูเหตจุงูใจ 
 

คาร์บอนไดออกไซด์เป็นแก๊สในบรรยากาศทีพถูกปลดปล่อยมาจากแหล่งธรรมชาติและ
มนุษย์ เช่น การสลายตัวของสารประกอบอินทรีย์ การหายใจของสิพงมีชีวิต การเผาไหม้เช้ือเพลิง 
และอุตสาหกรรม โดยแก๊สนี้มีความส าคัญคือ เป็นสารตั้งต้นในกระบวนการสังเคราะห์ด้วยแสงของ
พืช เพืพอผลิตคาร์โบไฮเดรตและออกซิเจน แต่ในปัจจุบันการเพิพมข้ึนของอุตสาหกรรมและปริมาณ
การใช้พลังงานจากเช้ือเพลิงทีพสงูข้ึน ท าให้แก๊สคาร์บอนไดออกไซด์มีปริมาณเพิพมสงูข้ึนอย่างต่อเนืพอง 
ซึพงเป็นสาเหตุหลักของการเกิดภาวะเรือนกระจก และเป็นทีพมาของปัญหาสิพงแวดล้อมทีพส าคัญคือ
สภาวะโลกร้อน 

จากการศึกษาการน าปฏิกิริยาเคมีมาใช้เพืพอก าจัดหรือลดปริมาณของคาร์บอนไดออกไซด์
พบว่าผลิตภัณฑ์ทีพได้จากการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์ ได้แก่ คาร์บอนมอนออกไซด์ ออกซาเลต 
กรดฟอร์มิก แก๊สมีเทนและเมทานอล เป็นต้น ซึพงสามารถน าสารผลิตภัณฑ์ดังกล่าวไปใช้ประโยชน์ 
เพืพอเป็นสารตั้งต้นในอุตสาหกรรม เช่น การผลิตเช้ือเพลิงทดแทน ซึพงสามารถลดปัญหาการขาด
แคลนพลังงานในปัจจุบันได้อีกด้วย แต่เนืพองจากคาร์บอนไดออกไซด์มีโครงสร้างทีพเสถียร ท าให้
ปฏิกิริยาเกิดข้ึนได้ยาก จึงจ าเป็นต้องใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา โดยหนึพงในกระบวนการทีพนักวิทยาศาสตรใ์ห้
ความสนใจคือ การรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์ด้วยตัวเร่งปฏิกิริยาทีพเป็นสารประกอบเชิงซ้อนของ
โลหะทรานซิชัน เพราะเป็นปฏิกิริยาทีพมีความจ าเพาะเจาะจงของสารผลิตภัณฑ์  
 นอกจากนี้แล้ว ในธรรมชาติมีเอนไซม์บางชนิดทีพสามารถรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์ได้อย่าง
มีประสิทธิภาพ และมีความจ าเพาะเจาะจงของสารผลิตภัณฑ์ทีพได้จากปฏิกิริยา เช่น เอนไซม์
คาร์บอนมอนอกไซค์ดีไฮโดรจีเนส (CODHs) ซึพงเป็นสารประกอบเชิงซ้อนของโลหะเหล็กและ
นิกเกิล สามารถรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์ได้ผลิตภัณฑ์เป็นคาร์บอนมอนอกไซด์ และเอนไซม์ฟอร์
เมตดีไฮโดรจีเนส (FDH1) ซึพงเป็นสารประกอบเชิงซ้อนของโลหะทังสเตน สามารถรีดิวซ์
คาร์บอนไดออกไซด์ได้ผลิตภัณฑ์เป็นฟอร์เมต (Formate) 

ทีพผ่านมาจึงมีการศึกษาวิจัยและพัฒนาด้านการสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาในปฏิกิ ริยา
รีดักชันของคาร์บอนไดออกไซด์อย่างแพร่หลาย แต่พบว่าตัวเร่งปฏิกิริยาทีพมีประสิทธิภาพทีพดี 
ยังมีการรายงานไว้ไม่มากนัก และ/หรือจ าเปน็ต้องใช้โลหะทรานซิชันทีพมีราคาสูงซึพงท าให้การพัฒนา
ตัวเร่งปฏิกิริยาเหล่าน้ันเพืพอประยุกต์ใช้จริงเป็นไปได้ยาก 

ดังนั้นในงานวิจัยน้ีมีเป้าหมายเพืพอศึกษาการสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาทีพเป็นสารประกอบ
เชิงซ้อนของโลหะทรานซิชันในคาบทีพหนึพง คือนิกเกิลและคอปเปอร์ ซึพงหาได้ง่ายและมีราคาไม่แพง 
เพืพอใช้ในการเร่งปฏิกิริยารีดักชันของคาร์บอนไดออกไซด์ให้มีประสิทธิภาพสูง และมีต้นทุนตพ า  
เมืพอเทียบกับตัวเร่งปฏิกิริยาอืพน และสามารถน าไปพัฒนาส าหรับการประยุกต์ใช้ต่อไป 
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1.2 งานวจิยัทีพเกีพยวขอ้ง 
 
 การวิจัยและพัฒนาสารประกอบเชิงซ้อนส าหรับเร่งปฏิกิริยาการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์
มีการศึกษามาอย่างต่อเนืพอง โดยสามารถสรุปได้ดังนี้ 

ในปี 1974   Meshitsuka และคณะ [1] รายงานการสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาเคมีไฟฟ้า
(electrocatalyst) ตัวแรกข้ึน ซึพงเป็นสารประกอบเชิงซ้อนของโลหะโคบอลต์ (Co) และนิกเกิล 
(Ni) กับลิแกนด์พทาโลไซยานนิ (phthalocyanine) ดังรูปทีพ 1.1 ซึพงเป็นลิแกนด์ประเภทมาโคร- 
ไซคลิก (macrocyclic) อย่างไรก็ตามผลการวิจัยยังไม่สามารถระบุผลิตภัณฑ์ และค่าประสิทธิภาพ
การใช้กระแส (current efficiencies) ได้  
 
 
 
 
 
 

 
 

รปูทีพ 1.1 สารประกอบเชิงซ้อนของโลหะ M (M= Co2+ ,Ni2+) กับลิแกนดพ์ทาโลไซยานิน 
 

ในปี 1984 Sauvage และคณะ [2] ได้ศึกษาปฏิกิริยาของสารประกอบเชิงซ้อนนิกเกิล 
ไซแคลม [Ni(cyclam)]2+และคาร์บอนไดออกไซด์ ได้ผลิตภัณฑ์คือ คาร์บอนมอนอกไซด์ แสดงดัง
รูปทีพ  1.2 โดยพบว่าสารประกอบเชิงซ้อนนิกเกิลไซแคลมทีพสังเคราะห์ได้มีความเสถียรสูง  
มีความจ าเพาะเจาะจงของสารผลิตภัณฑ์ และมีค่าประสิทธิภาพการใช้กระแสสูงถึง 96 เปอร์เซ็นต์ 
 

      CO2 + 2e- + 2H+             CO + H2O 
 
 
 
 
 
 
 

รปูทีพ 1.2 ปฏิกิริยาการรีดิวซ์คารบ์อนไดออกไซด์เป็นคาร์บอนมอนอกไซด์  
โดยมี [Ni(cyclam)]2+ เป็นตัวเรง่ปฏิกริิยา 

 
 

Cat.1 

Cat.1 = 

[Ni(cyclam)]2+ 
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ในปี 1984 Lehn และคณะ [3] ได้สังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนของโลหะรีเนียม (Re) 
กับลิแกนด์ไบพิริดีน ([Re(bipy)(CO)3Cl]) เพืพอใช้ในการเร่งปฏิกิริยาการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์
และไดผ้ลิตภัณฑ์เป็นคาร์บอนมอนอกไซด์ แสดงดังรูปทีพ 1.3 
 

 CO2 + 2e- + 2H+   CO + H2O 
 
 
 
 
 
 
 

รปูทีพ 1.3 ปฏิกิริยาการรีดิวซ์คารบ์อนไดออกไซด์เป็นคาร์บอนมอนอกไซด์  
โดยมี [Re(bipy)(CO)3Cl] เป็นตัวเรง่ปฏิกิรยิา 

 
ซึพงต่อมาในปี 2013 Kubiak และคณะ [5] ได้น างานวิจัยของ Lehn และคณะ มาศึกษา

ด้านจลนศาสตร์และกลไกการเกิดปฏิกิริยาการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซค์ เพิพมเติม โดยใช้
สารประกอบเชิงซ้อนของ [Re(bpy-R)(CO)3] มีโครงสร้างดังรูปทีพ 1.4 โดยหมู่ R คือ เตตระบิวทิล
แอลกอฮอล์ (tBu) หรือไฮโดรเจน )H (  พบว่า [Re(bpy-tBu)(CO)3] สามารถเร่งปฏิกิริยาการรีดิวซ์
คาร์บอนไดออกไซด์ได้ดี นอกจากนีย้ังสามารถยืนยันโครงสร้างสารมัธยันต์ทีพเกิดข้ึนระหว่างการเร่ง
ปฏิกิริยาได้ 
 
 
 
 
 

 
 

รปูทีพ 1.4 โครงสร้างสารประกอบเชิงซ้อน Re(bpy-R)(CO)3 
 

ในปี 1988 Meyer และคณะ [4] พบว่า สารประกอบเชิงซ้อนของโรเดียม (Rh) หรือ
อิริเดียม (Ir) กับลิแกนด์ไบพิริดีน (2,2-bipyridine) สามารถใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาการรีดิวซ์
คาร์บอนไดออกไซด์ ไดผ้ลิตภัณฑ์เป็นกรดฟอร์มิก แสดงดังรูปทีพ 1.5 โดยศึกษาปฏิกิริยารีดักชันด้วย
เทคนิคไซคลิกโวลแทมเมตรี ใช้แพลทินัมเป็นข้ัวไฟฟ้าท างาน (working electrode) และเตตระ 
บิวทิลแอมโมเนียมไฮดรอกไซค์ (TBAH) เป็นสารอิเล็กโทรไลต์ช่วย (supporting electrolyte)

Cat.2 

Cat.2 = 

[Re(bipy)(CO)3Cl] 

[Re(bipy-R)(CO)3Cl], R = tBu หรอื H 
 



4 
 

 

  

พบว่าปฏิกิริยารีดักชันเกิดข้ึนทีพความต่างศักย์ไฟฟ้าเท่ากับ -1.55 โวลต์ และมีประสิทธิภาพการใช้
กระแส (current efficiency) เท่ากับ 80 เปอร์เซ็นต์ 
 

    CO2 + 2e- + 2H+                 HCO2H 
 
 
 
 
 
 

 
รปูทีพ 1.5 โครงสร้างสารประกอบเชิงซ้อน [Re(bipy)2X2] 

 
ในปี 2010 Angamuthu และคณะ [6] ได้สังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนของคอปเปอร์ 

)Cu (  ซึพงเป็นโลหะทรานซิชันในคาบทีพหนึพงทีพหาได้ง่าย และมีราคาไม่แพง กับลิแกนด์ประเภทพอลิ- 
พิริดีน (polypyridine) โดยตัวเร่งปฏิกิริยาทีพสังเคราะห์ได้สามารถกระตุ้นปฏิกิริยารีดักชันของ
คาร์บอนไดออกไซด์ และได้ผลิตภัณฑ์เป็นออกซาเลตทีพอยู่ในรูปของตะกอนลิเทียมออกซาเลต 
ได้อย่างจ าเพาะเจาะจง โดยเกิดปฏิกิริยาดังรูปทีพ 1.6 นอกจากนี้ยังพบว่าการเกิดปฏิกิริยารีดักชัน
ของคอปเปอร์ จากคอปเปอร์ (II) เป็นคอปเปอร์ (I) เป็นข้ันก าหนดปฏิกิริยา 
 

4CO2 + 4e- + 4Li+      2Li2C2O4 
 
 
 
 
 

 
 
 

รปูทีพ 1.6 ปฏิกิริยาการรีดิวซ์คารบ์อนไดออกไซด์เป็นออกซาเลต โดยมสีารประกอบเชิงซ้อนของ
คอปเปอร์กบัลิแกนด์ประเภทพอลพิิริดีนเป็นตัวเร่งปฏิกริิยา 

 
ในปี 2011 Tuntulani และคณะ [7] ได้สังเคราะห์อนุพันธ์ของทริปพอดัลเอมีน (L1) 

มีโครงสร้างดังรูปทีพ 1.7 โดยมี anthracene หรือ calix[4]Arene ภายในโมเลกุลเพืพอใช้ในการ
ตรวจวัดไอออนของโลหะทรานซิชัน พบว่าตัวตรวจวัดทีพสังเคราะห์ได้สามารถตรวจวัดไอออนโลหะ
ทรานซิชันได้ จึงคาดว่า TPA จะสามารถเกิดสารประกอบเชิงซ้อนกับโลหะทรานซิชันได้ดี  

2(Cat.4) 

Cat.3 

[Re(bipy)2X2], X = Cl หรือ TFMS 
 

Cat.3 = 

Cat.4 = 
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แตอ่ย่างไรก็ตาม ยังไม่มีงานวิจัยทีพศึกษาการน าสารประกอบเชิงซ้อนของลิแกนด์นี้มาใช้เป็นตัวเร่ง
ปฏิกิริยา ผู้วิจัยจึงสนใจทีพจะสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนของอนุพันธ์ของทริปพอดัลเอมีน 
เพืพอน ามาใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซค์ 
 

 
 
 
 

 
รปูทีพ 1.7 โครงสร้างลิแกนด์ L1 

 
ส าหรับลิแกนด์ L2 เป็นลิแกนด์ทีพถูกวิจัยและพัฒนามาจากลิแกนด์ L1 ซึพงยังไม่ได้รับการ

ตีพิมพ์ มีโครงสร้าง แสดงดังรูปทีพ 1.8 ซึพงสามารถเกิดเป็น dinuclear complex เมืพอท าปฏิกิริยา
กับโลหะทรานซิชันได้ 
 

 
 
 
 
 
 

รปูทีพ 1.8 โครงสร้างลิแกนด์ L2 
 
ในงานวิจัยน้ี ผู้วิจัยได้ออกแบบและสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนของโลหะทรานซิชัน

จากลิแกนด์พอลิพิริดีน (L1, L2) ได้แก่สารประกอบเชิงซ้อน C1, C2และC3 ดังรูปทีพ 1.9 เพืพอใช้
เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์ 
 
 
 
 
 
 
 
 

               C1                     C2 (M=Ni2+) และ C3 (M=Cu2+) 
รปูทีพ 1.9 โครงสร้างของสารประกอบเชิงซ้อน C1, C2 (M=Ni2+) และ C3 (M=Cu2+) 
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โดยผู้วิจัยได้ออกแบบให้สารประกอบเชิงซ้อนมีอะตอมกลางเป็นโลหะทรานซิชันในคาบทีพ 

1 คือคอปเปอร์ (Cu) และนิกเกิล (Ni) ซึพงมีความว่องไวในการท าปฏิกิริยา ราคาถูกและหาได้ง่าย 
ซึพงจากงานวิจัยทีพผ่านมา พบว่าสารประกอบเชิงซ้อนของคอปเปอร์และนิกเกิลสามารถน ามาใช้เร่ง
ปฏิกิริยาการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์ได้ [2,6] นอกจากนี้คอปเปอร์และนิกเกิลยังมีสมบัติการ
เกิดปฏิกิริยาออกซิเดชันทีพแตกต่างกัน โดยเมืพอท าหน้าทีพเป็นตัวเร่ง ปฏิกิริยารีดอกซ์ของนิกเกิล
มักจะเกิดผ่านกระบวนการ 2 อิเล็กตรอน (2-electron process) ระหว่าง Ni2+/Ni0  ในขณะทีพ
ปฏิกิริยาทีพถูกเร่งด้วยคอปเปอร์มักจะเกิดผ่านกระบวนการ 1 อิเล็กตรอน (1-electron process) 
ระหว่าง Cu2+/Cu1+ ส าหรับลิแกนด์ทีพเลือกใช้คือ ลิแกนด์ L1 และ L2 โดยสารประกอบเชิงซ้อน
ของ L1 จะเป็นสารประกอบเชิงซ้อนประเภทมอนอนิวเคลียร์ (mononuclear complex) ทีพถูก
ออกแบบจากงานวิจัยทีพผ่านมา [7] มีโครงสร้างแสดงดังรูปทีพ 1.7 ประกอบด้วยส่วนของทริปพอดัล
เอมีน (TPA) ซึพงเป็นสารประเภทพอลิพิริดีน และส่วนของแอนทราซีน (anthracene) เพืพอใช้
ส าหรับเป็นเซ็นเซอร์ตรวจวัดปริมาณไอออนของโลหะและจากงานวิจัยทีพผ่านมา ในปี 2010 
Angamuthu และคณะ [6] ได้ใช้ลิแกนด์ประเภทพอลิพิริดีนในการสังเคราะหส์ารประกอบเชิงซ้อน
กับคอปเปอร์ และสามารถน าไปเร่งปฏิกิรยิาการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์ได้สารผลิตภัณฑ์คือ ออก
ซาเลต และในปีเดียวกัน Fukuzumi และคณะ [8]  ได้สังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนของคอป
เปอร์กับลิแกนด์ TPA ซึพงสามารถน าไปใช้เร่งปฏิกิริยาการรีดิวซ์ออกซิเจน และสารผลิตภัณฑ์เปน็น้ า 
ผู้วิจัยจึงคาดว่าจะสามารถน าลิแกนด์ L1 มาสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนกับโลหะทรานซิชัน
และพัฒนาเป็นตัวเร่งส าหรับปฏิกิริยาการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์ได้  ในขณะทีพสารประกอบ
เชิงซ้อนของ L2 จะเป็นสารประกอบเชิงซ้อนประเภทไดนิวเคลียร์ (dinuclear complex) โดย
ผู้วิจัยคาดว่าสารประกอบเชิงซ้อนของ L2 จะมีสมบัติในการเร่งปฏิกิริยาการรีดิวซ์คาร์บอนไดออก
ไซค์ได้ดีกว่าสารประกอบเชิงซอ้นของ L1 เนืพองจากเมืพอน าไปใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาแล้วโลหะตัวทีพ 2 
ใน dinuclear complex จะช่วยตรึง CO2 และ/หรือเพิพมจ านวนอิเล็กตรอนและบริเวณเร่ง 
(active site) ในการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์ได้ท าให้สามารถเร่งปฏิกิริยารีดักชันของ CO2  
ได้ดีข้ึน และอาจช่วยให้ต าแหน่งศักย์ไฟฟ้าในการเกิดปฏิกิริยารีดักชันลดลง ท าให้เกิดปฏิกิริยาได้
ง่ายข้ึน หรือกล่าวได้ว่าสามารถเพิพม cooperative reactivity ให้กับระบบได้นัพนเอง ดังนั้นผู้วิจัยจึง
สนใจทีพจะสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนชนิดมอนอและไดนิวเคลียร์จากลิแกนด์ L1 และ L2 
ตามล าดับ เพืพอเปรียบเทียบประสิทธิภาพของตัวเร่งปฏิกิริยาดังกล่าวต่อไป 

 
 
1.3 วัตถปุระสงค ์

 
เพืพ อสั ง เคราะห์สารประกอบเ ชิงซ้อนโลหะทรานซิ ชัน จากลิแกนด์พอลิพิ ริดี น 

(polypyridine) L1 และ L2 เพืพอใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาในการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์ 
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1.4 ขอบเขตงานวิจัย 

1. สังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนโลหะทรานซิชันจากลิแกนด์พอลิพิริดีน (polypyridine) 
L1 และ L2 ดังรูปทีพ 1.10 เพืพอใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาในการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์ 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รปูทีพ 1.10 การสงัเคราะหส์ารประกอบเชิงซ้อนโลหะทรานซชัินจากลิแกนด์พอลิพริิดีน 
(polypyridine) L1 และ L2 

 

2. พิสูจน์เอกลักษณ์ของลิแกนด์และสารประกอบเชิงซอ้นทีพสังเคราะห์ได ้โดยใช้เทคนิคดังนี้   
- โปรตอนนิวเอ็นเอ็มอาร์สเปกโตรสโคปี (1H-NMR specctroscopy) 
- แมสสเปกโตรสโคป ี(Mass spectroscopy) 

 
 
1.5 ประโยชนท์ีพคาดวา่จะไดร้บั 
 

 สามารถสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนของโลหะทรานซิชันจากลิแกนด์พอลิพิริดีน 
(polypyridine) L1 และ L2 เพืพอใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาในการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์ 
 

L1 

2Mn+   + 

Ni2+   + 

L2 Mn+ = Ni2+, Cu2+ 

[Ni(L1)]2+ 

[M2(L2)]2n+ 

 



 

 

 
บททีพ 2 

การทดลองและผลการทดลอง 
 
2.1 เครืพองมอืและอปุกรณ ์
 
2.1.1 เครืพองมอืและอปุกรณท์ีพใชส้ าหรบัการสงัเคราะหส์าร 

1. กระดาษกรอง เบอร์ 1 
2. กระดาษยูนิเวอร์แซลอินดิเคเตอร ์
3. กระบอกและเข็มฉีดยา 
4. โครมาโตกราฟีแบบแผ่นบาง (TLC)  
5. คอลัมน์โครมาโตกราฟี (Column chromatography) 
6. เครืพองกวนสารแบบให้ความร้อน (Hot plate stirrer) 
7. เครืพองแก้วและอปุกรณ์พื้นฐานในห้องปฏิบัติการ 
8. เครืพองชัพงละเอียด ความคลาดเคลืพอน 0.0001 g  
9. เครืพองนิวเคลียร์แมกเนติกเรโซแนนซ์สเปกโตรมเิตอร์ (NMR spectrometer) 
10. เครืพองแมสสเปกโตรมเิตอร(์Mass spectrometer) 
11. ชุดกรองสุญญากาศ 
12. แท่งแม่เหลก็กวนสาร (Magnetic bar) 
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2.2 สารเคม ี
 
2.2.1 สารเคมทีีพใชส้ าหรบัการสงัเคราะหส์าร 

1. 2-Aminomethyl pyridine 
2. 2-Pyridine carboxaldehyde 
3. 2-Nitrobenzylbromide  
4. Acetonitrile (CH3CN) 
5. anhydrous Magnesium sulfate (MgSO4) 
6. Anhydrous Sodium sulfate (Na2SO4) 
7. Anthracene-9-carbaldehyde 
8. Celite 
9. Chloroform (CDCl3) 
10. Copper Acetatemonohydrate(Cu(OAc)2.H2O) 
11. Dichloromethane (CH2Cl2) 
12. Diethyl ether (Et2O) 
13. Ethanol (EtOH) 
14. Glacial acetic acid (CH3COOH) 
15. Hydrochloric acid (HCl) 
16. Methanol (CH3OH) 
17. Molecular sieves 0.4 nm 
18. Nickel acetate tetrahydrate (Ni(OAc)2.4H2O) 
19. Nitrogen gas (N2) 
20. Palladium-on-charcoal catalyst (10% Pd/C) 
21. Potassium carbonate (K2CO3) 
22. Sodium borohydride (NaBH4) 
23. Sodium hydroxide (NaOH) 
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2.3 การสงัเคราะหล์แิกนด ์L1 
ข้ันตอนการสงัเคราะหล์ิแกนด ์L1 [7] มีดังนี้ 

 
1. การสงัเคราะห ์Bis-pyridine-2-ylmethylamine (2) 

 ขัน้ทีพ 1 การสงัเคราะหส์าร (1) 
 

 

 
 
 

 
 

บรรจุสาร anhydrous MgSO4 ( 5.00 กรัม) ในตัวท าละลาย CH2Cl2 ( 8 มิลลิลิตร) ลงในขวด
ก้นกลมขนาด 25 มิลลิลิตร ผสม 2-Aminomethyl pyridine (1.08 กรัม, 9.99 มิลลิโมล)  และ 2-
Pyridine carboxaldehyde (1.07 กรัม, 9.99 มิลลิโมล) ลงในขวดก้นกลม ตามล าดับ  
คนสารละลายผสม ณ อุณหภูมิห้องภายใต้บรรยากาศไนโตรเจนเป็นเวลา 3 ชัพวโมง และติดตาม
ปฏิกิริยาด้วยเทคนิค TLC แล้วน าสารผสมทีพได้มากรองด้วยกระดาษกรองเพืพอแยก MgSO4 ออก
จากสารละลายผสม ชะด้วย CH2Cl2 แล้วน าสารละลายทีพผ่านการกรองไประเหยตัวท าละลายออก
ด้วยเครืพองระเหยสารแบบลดความดัน จะได้ผลิตภัณฑ์เป็นน้ ามันสีเหลืองใสของสาร  (1) น้ าหนัก 
1.58 กรัม 

 
 ขัน้ทีพ 2 การสงัเคราะหส์าร (2) 

 
 

 
 

 

ละลายสาร (1) (1.58 กรัม, 8.09 มิลลิโมล) ด้วยตัวท าละลาย CH3CN (30 มิลลิลิตร) ในขวด
ก้นกลมขนาด 100 มิลลิลิตร ท าให้สารละลายเย็นลงในอ่างน้ าแข็ง แล้วเติม Glacial acetic acid 
(0.66 มิลลิลิตร, 11.56 มิลลิโมล) จะได้สารละลายสีเหลืองขุ่นและเกิดควันสีขาว เมืพอควันหายไป
จนหมด ค่อยๆเติม EtOH (30 มิลลิลิตร) และ NaBH4 (1.75 กรัม, 46.26 มิลลิโมล) สลับกันไป
พร้อมกับการคนสาร จากนั้นคนสารต่อทีพอุณหภูมิห้องภายใต้บรรยากาศไนโตรเจนเป็นเวลา 18 
ชัพวโมง แล้วค่อยๆเติม 12M HCl ทีพ 60 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 2 ชัพวโมงจะเกิดตะกอนสีขาว 
กรองแยกตะกอนออก ชะด้วย CH2Cl2 น าสารละลายทีพผ่านการกรองไประเหยตัวท าละลายออก
แล้วละลายสารอีกครั้งด้วยน้ ากลัพน (15 มิลลิลิตร) เติม NaOH (4.94 กรัม, 123.50 มิลลิโมล)  

 
2-pyridine 

carboxaldehyde 
2-(aminomethyl)  

pyridine 
(1) 

+ 

(1) (2) 

CH2Cl2, 3 h.  

Anhydrous MgSO4 

1) CH3COOH/CH3CN 
 

2) NaBH4/EtOH,  
18 h. 
(-H2O) 
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ทีพอุณหภูมิตพ า ท าการสกัดโดยใช้กรวยแยกด้วย Et2O (3×30 มิลลิลิตร) เก็บช้ันตัวท าละลายอินทรีย์
เติม anhydrous Na2SO4 กรองสารผสมแล้วระเหยตัวท าละลายออก จะได้น้ ามันสีเหลืองเข้มของ
สาร (2) น้ าหนัก 1.07 กรัม คิดเป็นร้อยละผลิตภัณฑ์ 67 
 
การพสิจูนเ์อกลกัษณข์องสาร (2) 
 
1H-NMR spectrum (รูปทีพ 3.3) (CDCl3, 400 MHz): (ppm) 
 
 = 8.56 (d, 2H, ArH), 7.64 (td, 2H, ArH), 7.36 (d, 2H, ArH), 7.17 (t, 2H, ArH), 3.98 (s, 
4H, -CH2-), 2.62 (s, 1H, -NH-) 
 
2. การสงัเคราะห ์2-[bis(2-pyridylmethyl)aminomethyl]nitrobenzene (3) 

 
 
 
 

 
 

 
 

บรรจสุาร (2) (1.07 กรัม, 5.42 มิลลโิมล) K2CO3 (11.01 กรัม, 79.66 มิลลิโมล) 
2-Nitrobenzylbromide (1.13 กรัม, 5.23 มิลลิโมล) และ molecular sieve (1.31 กรัม) ในตัว
ท าละลาย CH3CN (50 มิลลิลิตร) ในขวดก้นกลมขนาด 100 มิลลิลิตร คนสารทีพอุณหภูมิห้อง 
ภายใต้บรรยากาศไนโตรเจนเป็นเวลา 24 ชัพวโมง แล้วกรองสุญญากาศ ชะด้วย CH2Cl2 ระเหย 
ตัวท าละลายออก จะได้น้ ามันสีน้ าตาลละลายน้ ามันทีพได้ด้วย CH2Cl2 (10 มิลลิลิตร) แล้วเติม 15% 
CH3COOH จนสารละลายมีความเป็นกลาง คนสารต่อเป็นเวลา 15 นาที ท าการสกัดแยก เก็บช้ัน
ตัวท าละลายอินทรีย์ระเหยตัวท าละลายออก จะได้น้ ามันสีด าของสาร (3) น้ าหนัก 3.20 กรัม 
คิดเป็นร้อยละผลิตภัณฑ์ 183 

 
การพสิจูนเ์อกลกัษณข์องสาร (3) 

 
1H-NMR spectrum (รปูทีพ 3.5) (CDCl3, 400 MHz): (ppm) 

 
 = 8.50 (d, 2H, ArH), 7.78 (d, 1H, ArH), 7.71 (s, 1H, ArH), 7.66 (m, 1H, ArH), 7.64 (d, 
1H, ArH), 7.49 (m, 1H, ArH), 7.40 (d, 2H, ArH), 7.14 (m, 2H, ArH), 4.07 (s, 2H, -CH2-), 
3.78 (s, 4H, -CH2-) 

(2) (3) 

K2CO3 / CH3CN, 24 h. 
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3. การสงัเคราะห ์2-[bis(2-pyridylmethyl)aminomethyl]aniline (4) 
 
 

 
 
 
 
 

 
 

 
บรรจุสาร (3) (3.20 กรัม, 9.57 มิลลิโมล) และ 10% Pd/C (0.32 กรัม) ในตัวท าละลาย 

CH3OH (25 มิลลิลิตร) ในขวดก้นกลมขนาด 50 มิลลิลิตร คนสารทีพอุณหภูมิห้องภายใต้บรรยากาศ
ไฮโดรเจนเป็นเวลา 24 ชัพวโมง กรองสุญญากาศผ่านซีไลต์เพืพอก าจัด Pd/C ออก น าสารละลาย 
ทีพผ่านการกรองไประเหยตัวท าละลายจะได้สาร (4) น้ าหนัก 1.92 กรัม คิดเป็นร้อยละผลิตภัณฑ์ 66 

 
การพสิจูนเ์อกลกัษณข์องสาร (4) 
 
1H-NMR spectrum (รูปทีพ 3.6) (CDCl3, 400 MHz): (ppm) 
 
 = 8.53 (d, 2H, ArH), 7.61 (td, 2H, ArH), 7.37 (d, 2H, ArH), 7.14 (t, 2H, ArH), 7.04 (t, 
2H, ArH), 6.64 (m, 2H, ArH), 3.78 (s, 4H, -CH2-), 3.64 (s, 2H, -CH2-) 
 
4. การสงัเคราะห ์N-(anthracene-9-ylmethyl)-2-(((pyridine-2-ylmethyl)(pyridine-3-
yl)amino)methyl)aniline, (L1) 
 

  
 

 
บรรจุสาร (4) (0.90 กรัม, 2.96 มิลลิโมล) และ Antracene-9-carbaldehyde (0.61 กรัม, 2.96 
มิลลิโมล) ในตัวท าละลาย CH3CN (50 มิลลิลิตร) ในขวดก้นกลมขนาด 100 มิลลิลิตร รีฟลักซ์

Pd/C, H2 

CH3OH, 24 h. 

+ 

Anthracene-9-carbaldehyde L1 

(3) (4) 

(4) 

1) CH3CN, 24 h. 
 

2) NaBH4/ CH3OH,  
16 h. 
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ภายใต้บรรยากาศไนโตรเจนเป็นเวลา 24 ชัพวโมง น าสารผสมไประเหยตัวท าละลายออก จะได้สาร 
ทีพมีลักษณะเป็นน้ ามัน แล้วละลายน้ ามันในตัวท าละลาย CH3OH (10 มิลลิลิตร) ท าให้สารละลาย
เย็นลง แล้วค่อยๆเติม NaBH4 (0.24 กรัม, 6.30 มิลลิโมล) รีฟลักซ์ต่ออีก 16 ชัพวโมง ระเหยตัวท า
ละลายออก แล้วละลายสารอีกครั้งในน้ ากลัพน (10 มิลลิลิตร) สกัดโดยด้วย CH2Cl2 (3×30 
มิลลิลิตร) เก็บช้ันตัวท าละลายอินทรีย์ไประเหยตัวท าละลายออก น ามาแยกสารให้มีความบริสุทธ์ิ
ข้ึนโดยใช้เทคนิคคอลัมน์โครมาโตกราฟี ใช้วัฏภาคเคลืพอนทีพ คือ 10% CH3OH : CH2Cl2 แล้วท าการ
ตกผลึกโดยละลายสารใน Et2O แล้วตามด้วย CH3OH จะได้ผลึกสีเหลืองของสาร L1 น้ าหนัก 0.15 
กรัม คิดเป็นร้อยละผลิตภัณฑ์ 11 

 
การพสิจูนเ์อกลกัษณข์องลแิกนด ์L1 
 
1H-NMR spectrum (รูปทีพ 3.10) (CDCl3, 400 MHz):  (ppm) 
 
= 8.59 (s, 2H, ArH), 8.26 (d, 2H, ArH), 8.14 (d, 2H, ArH), 8.02 (d, 2H, ArH), 7.56 (t, 
2H, ArH), 7.47 (m, 2H, ArH), 7.02 (d, 2H, ArH), 6.73 (m, 2H, ArH) 6.58 (t, 2H, ArH), 6.40 
(d, 2H, ArH), 6.07 (s, 1H, -NH-), 5.12 (d, 2H, -CH2-NH-), 3.54 (s, 2H, -CH2-), 3.48 (s, 4H, -
CH2-) 
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2.4 การสงัเคราะหส์ารประกอบเชงิซอ้น 
ข้ันตอนการสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนโลหะทรานซิชันของลิแกนด์ L1 ทีพสังเคราะห์

ข้ึน และลิแกนด์ L2 ทีพได้รับมาจากความอนุเคราะห์ของ ผศ.ดร. จอมใจ สุกใส มหาวิทยาลัยบูรพา 
มีดังนี ้
 

1. การสงัเคราะหส์ารประกอบเชงิซอ้นนกิเกลิและลแิกนด ์L1 ([Ni(L1)(OAc)2] : C1) 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
บรรจสุาร L1 (0.05 กรัม, 0.10 มิลลิโมล) ในตัวท าละลาย CH2Cl2 (2 มิลลลิิตร) ลงในขวด

ก้นกลมทีพ 1 ขนาด 25 มิลลลิิตร บรรจุสาร Ni(OAc)2.4H2O (0.03 กรัม, 0.12 มิลลิโมล) ในตัวท า
ละลาย CH3OH (2 มิลลลิิตร) ในขวดก้นกลมทีพ 2 ขนาด 25 มิลลิลิตร ผสมสารละลายในขวดทีพ 1 
และ 2 แล้วคนสารทีพอุณหภูมิหอ้ง เป็นเวลา 2.5 ชัพวโมง และติดตามปฏิกริิยาด้วยเทคนิค TLC จะ
ได้สารละลายผสมสเีขียวเข้ม ไม่สามารถตกผลึกได ้
 
 
2. การสงัเคราะหส์ารประกอบเชงิซอ้นนกิเกลิและลแิกนด ์L2 ([Ni2(L2)(OAc)4] : C2) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

L1 

Ni(OAc)2.4H2O 
 

CH2Cl2, CH3OH 
2.5 h. 

 

[Ni(II)(L1)]2+ 

2Ni(OAc)2.4H2O 

[Ni(II)2(L2)]4+ L2 

CH2Cl2, CH3OH 
2.5 h. 
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บรรจุสาร L2 (0.05 กรัม, 0.08 มิลลิโมล) ในตัวท าละลาย CH2Cl2 (2 มิลลิลิตร) ลงในขวดก้น
กลมทีพ 1 ขนาด 25 มิลลิลิตรบรรจุสาร Ni(OAc)2.4H2O (0.04 กรัม, 0.16 มิลลิโมล) ในตัวท า
ละลาย CH3OH (2 มิลลิลิตร) ในขวดก้นกลมทีพ 2 ขนาด 25 มิลลิลิตร ผสมสารละลายในขวดทีพ 1 
และ 2 แล้วคนสารทีพอุณหภูมิห้องเป็นเวลา 2.5 ชัพวโมง และติดตามปฏิกิริยาด้วยเทคนิค TLC จะได้
สารละลายผสมสีเทาเข้ม น าสารละลายผสมไปตกผลึกด้วย CH2Cl2 และ Et2O ได้ตะกอนสีเทาอม
เขียวของสาร C2 น้ าหนัก 0.03 กรัม คิดเป็นร้อยละผลิตภัณฑ์ 38 
 
 
การพสิจูนเ์อกลกัษณข์องสารประกอบเชงิซอ้น C2 

 
HRMS-ESI (positive mode, m/z ) (รูปทีพ 3.14) : [Ni2(L2)(OAc)3]

+ (parent peak) Calcd for 
C46H45N6Ni2O6, 893.21: Found, 893.34 , [Ni2(L2)(OAc)2]

2+ Calcd for C44H42N6Ni2O4, 
417.10: Found, 417.23, [Ni(L2)(OAc)]+ Calcd for C42H39N6NiO4, 717.25: Found, 717.42 
 
 
3. การสงัเคราะหส์ารประกอบเชงิซอ้นคอปเปอรแ์ละลแิกนด ์L2 ([Cu2(L2)(OAc)4] : C3) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

บรรจุสาร L2 (0.05 กรัม, 0.08 มิลลิโมล) ในตัวท าละลาย CH2Cl2 (2 มิลลิลิตร) ลงในขวด
ก้นกลมทีพ 1 ขนาด 25 มิลลิลิตร บรรจุสาร Cu(OAc)2.H2O (0.03 กรัม, 0.15 มิลลิโมล) ในตัวท า
ละลาย CH3OH (2 มิลลิลิตร) ในขวดก้นกลมทีพ 2 ขนาด 25 มิลลิลิตรผสมสารละลายในขวดทีพ 1 
และ 2 แล้วคนสารทีพอุณหภูมิห้องเป็นเวลา 2.5 ชัพวโมง และติดตามปฏิกิริยาด้วยเทคนิค TLC จะได้
สารละลายผสมสีเขียวเข้มน าไปตกผลึกด้วยตัวท าละลาย CH3CN และ Et2O ได้ตะกอนสีเขียวเข้ม
และสีเขียวอ่อนปนกัน 
 
 
 

2Cu(OAc)2.H2O 

[Cu(II)2(L2)]4+ L2 

CH2Cl2, CH3OH 
2.5 h. 

 



 

 

NaBH4/CH3OH 
 16 h. 

 
บททีพ 3 

อภปิรายผลการทดลอง 
 
3.1 การสังเคราะห์ลิแกนด์ N-(anthracene-9-ylmethyl)-2-(((pyridine-2-ylmethyl) 
(pyridine-3-yl)amino)methyl)aniline, (L1) 
 ลิแกนด์ L1 มีขั้นตอนการสังเคราะห์ แสดงดังแผนภาพทีพ 3.1 
 

 
 

 
 
 

 
 

 
 
 

 
 

 
 

 
 

 
 
 

 
 

 
 
 
 
 

 

 
2-pyridine 

carboxaldehyde 

+ 

2-(aminomethyl)  
pyridine 

pyridin-2-ylmethypyridin-2-
ylmethyleneamine 

(1) 

bis-pyridin-2-ylmethylamine 
(2) 

2-[bis(2-pyridylmethyl) 
aminomethyl]nitrobenzene 

(3) 

2-[bis(2-pyridylmethyl) 
aminomethyl]aniline 

(4) 

แผนภาพทีพ 3.1 การสงัเคราะหล์ิแกนด ์L1  
 

 

L1 

(5) 

CH2Cl2, 3 h. 

Anhydrous MgSO4 

2) NaBH4/EtOH, 18 h. 
 

1) CH3COOH/CH3CN 

Pd/C, H2 

CH3OH, 24 h. 

K2CO3 / CH3CN 
24 h. 

 

CH3CN, 24 h. 
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(1) 

1. การสงัเคราะห ์Bis-pyridine-2-ylmethylamine (2) 
 ขัน้ทีพ 1 การสงัเคราะหส์าร (1) 

สาร (1) สังเคราะห์จากปฏิกิริยาการควบแน่นระหว่าง 2-Aminomethyl pyridine และ 
2-Pyridine carboxaldehyde ในตัวท าละลาย CH2Cl2 โดยภายในระบบมี anhydrous MgSO4 

ท าหน้าทีพดูดซับน้ าทีพ เป็นผลิตภัณฑ์ข้างเคียงของปฏิกิริยา เพืพอป้องกันการสลายตัวของสาร
ผลิตภัณฑ์กลับไปเป็นสารตั้งต้น และสามารถสันนิษฐานกลไกการเกิดปฏิกิริยาไดด้ังรูปทีพ 3.1 

 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 

 
รปูทีพ 3.1 กลไกการเกิดปฏิกิริยาในการสงัเคราะหส์าร (1) 

 
ผลิตภัณฑ์ทีพได้มีลักษณะเป็นน้ ามันสีเหลืองน้ าหนัก 1.58 กรัม และเนืพองจากสาร (1) เกิดการ
สลายตัวได้ง่าย จึงต้องน าไปใช้เป็นสารตั้งต้นต่อทันที 
 
 ขั้นทีพ 2 การสังเคราะห์สาร (2) 

 สาร (2) สงัเคราะหจ์ากปฏิกริิยารีดกัชันของสาร (1) ด้วย NaBH4 โดยสามารถสันนิษฐาน
กลไกการเกิดปฏิกิริยาในตัวท าละลาย Et2O ได้ดังรูปทีพ 3.2 
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ppm (t1)
0.05.010.0

(2) 

 
 
 

 
 

 
 

 
รปูทีพ 3.2 กลไกการเกิดปฏิกิริยาในการสงัเคราะหส์าร (2) 

 
ท าการหยุดปฏิกิริยาด้วยการใช้กรดไฮโดรคลอริก เกิดเป็นตะกอนสีขาวของโซเดียมคลอ

ไรด์ แล้วท าการปรับ pH และสกัดสารด้วย Et2O เมืพอระเหยตัวท าละลายออก จะได้ผลิตภัณฑ์ 
ทีพมีลักษณะเป็นน้ ามันสีเหลืองเข้ม น้ าหนัก 1.07 กรัม คิดเป็นร้อยละผลิตภัณฑ์ 67 น าไปพิสูจน์
เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค 1H-NMR spectroscopy ไดผ้ลสเปกตรัมดังรูปทีพ 3.3 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รปูทีพ 3.3 1H-NMR สเปกตรัมของสาร (2) 
 

จาก 1H-NMR สเปกตรัม (รูปทีพ 3.3) พบสัญญาณโปรตอนของหมู่อะโรมาติก (-ArH)  
ทีพบริเวณต าแหน่ง 7.17-8.56 ppm มีค่าพื้นทีพใต้พีครวมจ านวน 8 โปรตอน มีสัญญาณโปรตอนของ
หมู่เอมีน (-NH-) ทีพบริเวณต าแหน่ง 2.62 ppm และพบสัญญาณของอะลิฟาติกโปรตอน (-CH2-)  
ทีพบริเวณต าแหน่ง 4.00 ppm มีค่าพื้นทีพใต้พีครวมจ านวน 4 โปรตอนซึพงสอดคล้องกับโครงสร้าง 
ของสาร (2) นอกจากนี้ข้อมูลทีพได้ตรงกับรายงานวิจัยทีพผ่านมา [7] จึงสรุปได้ว่าสารผลิตภัณฑ์
เกิดข้ึนจริง 

 

 -ArH- 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 -NH- 

 -CH2- 
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(3) 

 
2. การสงัเคราะห ์2-[bis(2-pyridylmethyl)aminomethyl]nitrobenzene (3) 

สาร (3) สังเคราะห์จากปฏิกิริยาการแทนทีพดวยนิวคลีโอไฟล์ชนิดข้ันตอนเดียว (SN2) 
ระหว่าง สาร (2) และ Nitrobenzylbromide ในตัวท าละลาย CH3CN ภายใต้สภาวะเบสจาก 
K2CO3 และมี molecular sieve ท าหน้าทีพดูดซับน้ า และสามารถสันนิษฐานกลไกการเกิดปฏิกิริยา
ไดด้ังรูปทีพ 3.4 
 
 
 
 
 
 
 

รปูทีพ 3.4 กลไกการเกิดปฏิกิริยาในการสงัเคราะหส์าร (3) 
 
เมืพอปฏิกิริยาด าเนินไปครบ 24 ชัพวโมง จะหยุดปฏิกิริยาด้วยการปรับ pH ของสารละลายให้เป็น
กลางด้วย CH3COOH แล้วท าการสกัดเพืพอแยกสารจากช้ันน้ า ระเหยตัวท าละลายออกจะได้
ผลิตภัณฑ์ มีลักษณะเป็นน้ ามันสีด า น้ าหนัก 3.20 กรัม คิดเป็นร้อยละผลิตภัณฑ์ 183 ซึพงมีค่า
มากกว่า 100 อาจมีสาเหตุมาจากการไม่สามารถระเหยน้ าออกจากผลิตภัณฑ์ได้หมด และ/หรือมี
สารผลิตภัณฑ์ข้างเคียงอืพนเกิดข้ึน น าไปพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค 1H-NMR spectroscopy 
ไดผ้ลสเปกตรัมดังรูปทีพ 3.5 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รปูทีพ 3.5 1H-NMR สเปกตรัมของสาร (3) 
 

ppm (t1)
0.05.010.0

 -ArH- 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

b 

a 

b a 
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จาก 1H-NMR สเปกตรัม (รูปทีพ 3.5) พบสัญญาณโปรตอนของหมู่อะโรมาติก (-ArH)  
ทีพบริเวณต าแหน่ง 7.14-8.50 ppm มีค่าพื้นทีพใต้พีครวมจ านวน 12 โปรตอน และมีสัญญาณของ 
อะลิฟาติกโปรตอน 2 ต าแหน่งคือ สัญญาณของ a (-CH2-) ทีพต าแหน่ง  4.07 ppm มีค่าพื้นทีพใต้พีค
รวมจ านวน 2 โปรตอน และมีสัญญาณของ b (-CH2-) ทีพต าแหน่ง 3.78 ppm มีค่าพื้นทีพใต้พีครวม
จ านวน 4 โปรตอนซึพงสอดคล้องกับโครงสร้างของสาร (3) นอกจากนี้ข้อมูลทีพได้ตรงกับรายงานวิจัย
ทีพผ่านมา [7] จึงสรุปได้ว่าสารผลิตภัณฑ์เกิดข้ึนจริง 

 
3. การสงัเคราะห ์2-[bis(2-pyridylmethyl)aminomethyl]aniline (4) 
 สาร (4) สังเคราะห์จากปฏิกิริยารีดักชันของสาร (3) ด้วย Pd/C ในตัวท าละลาย CH3OH 
ภายใต้บรรยากาศไนโตรเจน เมืพอปฏิกิริยาด าเนินไปครบ 24 ชัพวโมง ท าการหยุดปฏิกิริยาโดยการ
กรอง Pd/C ออก ระเหยตัวท าละลายจะได้ผลิตภัณฑ์ มีลักษณะเป็นน้ ามันสีด า น้ าหนัก 1.92 กรัม 
คิดเป็นร้อยละผลิตภัณฑ์ 66 น าไปพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค 1H-NMR spectroscopy ได้ผล
สเปกตรัมดังรูปทีพ 3.6 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รปูทีพ 3.6 1H-NMR สเปกตรัมของสาร (4) 
 

จาก 1H-NMR สเปกตรัม (รูปทีพ 3.6) พบสัญญาณโปรตอนของหมู่อะโรมาติก (-ArH)  
ทีพบริเวณต าแหน่ง 6.64-8.53 ppm มีค่าพื้นทีพใต้พีครวมจ านวน 12 โปรตอน และมีสัญญาณของ 
อะลิฟาติกโปรตอน 2 ต าแหน่งคือ สัญญาณของ a (-CH2-) ทีพต าแหน่ง  3.78 ppm มีค่าพื้นทีพใต้พีค
รวมจ านวน 4 โปรตอน และมีสัญญาณของ b (-CH2-) ทีพต าแหน่ง 3.64 ppm มีค่าพื้นทีพใต้พีครวม
จ านวน 2 โปรตอน ซึพงสอดคล้องกับโครงสรา้งของสาร (4) นอกจากนี้ข้อมูลทีพได้ตรงกับรายงานวิจัย
ทีพผ่านมา [7] จึงสรุปได้ว่าสารผลิตภัณฑ์เกิดข้ึนจริง 

 
 

ppm (t1)
0.05.010.0

 -ArH- 
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4. การสงัเคราะห ์N-(anthracene-9-ylmethyl)-2-(((pyridine-2-ylmethyl)(pyridine-3- 
yl)amino)methyl)aniline, (L1) 

ลิแกนด ์L1 สังเคราะห์ได้จากปฏิกิริยาการควบแน่นระหว่างสาร (4) และ Antracene-9-
carbaldehyde ในตัวท าละลาย CH3CN รีฟลักซ์เป็นเวลา 24 ชัพวโมง เป็นปฏิกิริยาการเกิดอิมีน 
(imine) จะได้สาร (5) มีลักษณะเป็นน้ ามันสีด า และสามารถสันนิษฐานกลไกการเกิดปฏิกิริยาได ้
ดังรูปทีพ 3.7 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

รปูทีพ 3.7 กลไกการเกิดปฏิกิริยาในการสงัเคราะหส์าร (5) 
 
 

+ 

(5) 
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ppm (f1)
0.05.010.0

(L1) 

น าสาร (5) มาท าปฏิกริิยารีดักชันด้วย NaBH4 รีฟลักซ์เป็นเวลา 16 ชัพวโมง สามารถ
สันนิษฐานกลไกการเกิดปฏิกริิยาไดด้ังรปูทีพ 3.8 จะไดผ้ลิตภัณฑ์คือ สาร L1 มีลักษณะเป็นน้ ามัน 
สีเหลือง 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
รปูทีพ 3.8 กลไกการเกิดปฏิกิริยาในการสงัเคราะหล์ิแกนด์ L1 

เมืพอน าลิแกนด์ L1 ทีพสังเคราะห์ได้ไปพสิูจนเ์อกลักษณ์ด้วยเทคนิค 1H-NMR spectroscopy ไดผ้ล
สเปกตรมัดังรูปทีพ 3.9 
 

 
 

 
 
 

 
 
 
 
 
 
 

รปูทีพ 3.9 1H-NMR สเปกตรัมของลิแกนด ์L1 (ไม่บรสิุทธ์ิ) 

 -ArH- 
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ppm (t1)
0.05.010.0

จาก 1H NMR สเปกตรัม (รูปทีพ 3.9) พบสัญญาณโปรตอนของหมู่อะโรมาติก (-ArH)  
ทีพบริเวณต าแหน่ง 6.39-8.56 ppm มีค่าพื้นทีพใต้พีครวมจ านวน 20 โปรตอน และมีสัญญาณของ
โปรตอนในหมู่เอมีน (-NH-) ทีพต าแหน่ง 6.05 ppm และพบสัญญาณของอะลิฟาติกโปรตอน  
3 ต าแหน่งคือ สัญญาณของ a (-CH2-NH-) ทีพต าแหน่ง  5.08 ppm มีค่าพื้นทีพใต้พีครวมจ านวน  
2 โปรตอน สัญญาณของ b (-CH2-) ทีพต าแหน่ง  3.52 ppm มีค่าพื้นทีพใต้พีครวมจ านวน 2 โปรตอน 
และมีสัญญาณของ c (-CH2-) ทีพต าแหน่ง 3.46 ppm มีค่าพื้นทีพใต้พีครวม จ านวน 4 โปรตอน 
ซึพงสอดคล้องกับโครงสร้างของสาร L1 นอกจากนี้ข้อมูลทีพได้ตรงกับรายงานวิจัยทีพผ่านมา [7] จึง
สรุปได้ว่าสารผลิตภัณฑ์เกดิข้ึนจริง แตม่ีความไม่บริสุทธ์ิจึงใช้เทคนิคคอลัมน์โครมาโตกราฟีเพืพอแยก
สารให้มีความบริสุทธ์ิข้ึน โดยมีสภาวะของวัฏภาคเคลืพอนทีพทีพเหมาะสมในการแยกองค์ประกอบของ
สารผลิตภัณฑ์คือ 10% CH3OH : CH2Cl2 และใช้วัฏภาคนิพงเป็นซิลิกาเจลหลังการท าคอลัมน์โครมา
โตกราฟีสามารถตกผลึกสาร L1 ด้วย CH3OH/Et2O ได้ผลิตภัณฑ์ทีพมีลักษณะเป็นผลึกสีเหลือง
น้ าหนัก 0.15 กรัม คิดเป็นร้อยละผลิตภัณฑ์ 11 และคิดเป็นร้อยละผลิตภัณฑ์โดยรวมได้น้อยกว่า 4 
น าไปพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค 1H-NMR spectroscopy ไดผ้ลสเปกตรัมดังรูปทีพ 3.10 

 
 

 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

รปูทีพ 3.10 1H-NMR สเปกตรัมของลิแกนด ์L1 (บรสิุทธ์ิ) 
 
จาก 1H-NMR สเปกตรัม (รูปทีพ 3.10) พบสัญญาณโปรตอนของหมู่อะโรมาติก (-ArH)  

ทีพบริเวณต าแหน่ง 6.40-8.59 ppm มีค่าพื้นทีพใต้พีครวมจ านวน 20 โปรตอน และมีสัญญาณของ
โปรตอนในหมู่เอมีน (-NH-) ทีพต าแหน่ง 6.07 ppm และพบสัญญาณของอะลิฟาติกโปรตอน 3 
ต าแหน่งคือ สัญญาณของ a (-CH2-NH-) ทีพต าแหน่ง  5.12 ppm มีค่าพื้นทีพใต้พีครวมจ านวน 2 
โปรตอน สัญญาณของ b (-CH2-) ทีพต าแหน่ง  3.54 ppm มีค่าพื้นทีพใต้พีครวมจ านวน 2 โปรตอน 
และมีสัญญาณของ c (-CH2-) ทีพต าแหน่ง 3.48 ppm มีค่าพื้นทีพใต้พีครวม จ านวน 4 โปรตอน ซึพง
สอดคล้องกับโครงสร้างของลิแกนด์ L1 นอกจากนี้ข้อมูลทีพได้ตรงกับรายงานวิจัยทีพผ่านมา [7]  
จึงสรุปได้ว่าสารผลิตภัณฑ์เกิดข้ึนจริง 

 -ArH- 
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3.2 การสงัเคราะหส์ารประกอบเชงิซอ้น 
 

ในการสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนโลหะทรานซิชันของคอปเปอร์และนิกเกิล จาก  
ลิแกนด์พอลิพิริดีน (L1, L2) จ าเป็นต้องใช้ไอออนของโลหะทรานซิชันทีพอยู่ในรูปสารประกอบ  
ซึพงพบว่าเคาน์เตอร์ไอออน (counter ion) ทีพอยู่ในสารประกอบ เช่น เฮไลด์ (halide) อะซิเตต 
(OAc-) และเปอร์คลอเรต (ClO4

-) เป็นต้น มีผลต่อการน าไปใช้ในการสังเคราะห์สารประกอบ
เชิงซ้อน โดยจากงานวิจัยทีพผ่านมาซึพงยังไม่ได้รับการตีพิมพ์ของกลุม่วิจัย SCRU ได้ท าการสังเคราะห์
สารประกอบเชิงซ้อนระหว่างสารประกอบคอปเปอร์คลอไรด์ และลิแกนด์ L1 ได้ผลิตภัณฑ์คือ 
[Cu(L1)Cl2] สามารถพิสูจน์ เอกลักษณ์ด้วยเทคนิคเอกซเรย์  คริสตัลโลกราฟี  (X-ray 
crystalography) ซึพงโครงสร้างแสดงดังภาพทีพ 3.11 

 
 
 
 
 
 

 
รปูทีพ 3.11 โครงสร้างผลกึของ [Cu(L1)Cl2] 

 

จะเห็นว่าลิแกนด์คลอไรด์จับกับคอปเปอร์โดยตรง อาจส่งผลให้ไม่มีบริเวณส าหรับ
คาร์บอนไดออกไซด์ทีพเป็นสารซับสเตรท (substrate) เข้าท าปฏิกิริยากับคอปเปอร์ ซึพงอาจลด
ประสิทธิภาพในการท าหน้าทีพเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาของ [Cu(L1)Cl2] แต่จากงานวิจัยของ Sampsan 
และคณะ [9] ได้สังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อน [Re(bpy-py)(CO)3Cl] และ [Re(bpy-
py)(CO)3(CH3CN)] พบว่าสารประกอบเชิงซ้อนทีพมีลิแกนด์คือ CH3CN มีประสิทธิภาพการเร่ง
ปฏิกิริยาการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์ได้ดีกว่าลิแกนด์ Cl- เนืพองจาก CH3CN เป็นลิแกนด์ทีพมีความ
เป็นกลาง (neutral ligand) ท าหน้าทีพเป็นหมู่หลุดออก (leaving group) ทีพดี เพืพอให้มีบริเวณ
ส าหรับสารซับสเตรทเข้าท าปฏิกิริยาได้ในขณะทีพ Cl- เป็น ลิแกนด์แอนไอออนิก (anionic ligand) 
สามารถจับกับโลหะทรานซิชันได้โดยตรง จึงท าหน้าทีพเป็นหมู่หลุดออกได้ไม่ดี ท าให้สารซับสเตรท
เข้าท าปฏิกิริยาได้ยาก  

ดังนั้นผู้ วิจัยจึงเลือกใช้สารประกอบของโลหะทรานซิชันทีพมีเคาน์เตอร์ไอออนทีพมี
ประสิทธิภาพในการจับกับโลหะทรานซิ ชันตพ ากว่า  Cl- โดยในงานวิจัยนี้  ผู้ วิจัยได้เลือกใช้
สารประกอบของโลหะทรานซิชันทีพมีเคาน์เตอร์ไอออนคือ OAc- เนืพองจากมีงานวิจัยของ Nagataki 
และคณะ [10] ทีพสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อน [Ni(TPA)(OAc)(H2O)]BPh4 จาก [Ni(OAC)2] 
และสามารถพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิคแมสสเปกโตรเมตรี  โดยพบว่าโครงสร้างของสาร 
[Ni(TPA)(OAc)(H2O)]BPh4 มีลิแกนด์ OAc- จับกับโลหะ Ni2+ โดยตรงเพียงต าแหน่งเดียว ในขณะ



25 
 

 

  

ทีพอีกลิแกนดท์ีพจับกับโลหะ Ni2+ เป็นน้ า ซึพงเป็นลิแกนด์ทีพมีความเป็นกลาง สามารถหลุดออกได้ง่าย 
ท าให้ซับเสตรทสามารถเข้าท าปฏิกิริยาได้ และแม้ว่าหมู่ OAc- เป็น anionic ligand แต่มีขนาด
ใหญ่กว่า Cl- จึงคาดว่าเมืพอจับกับโลหะทรานซิชันจะเป็นหมู่หลุดออกได้ดีกว่า Cl- 

 
1. การสงัเคราะหส์ารประกอบเชงิซอ้นนกิเกลิและลแิกนด ์L1 ([Ni(L1)(OAc)2] : C1) 
 สารประกอบเชิงซ้อน C1 มีอะตอมกลางคือ Ni(II)  และ ลิแกนด์คือ สาร L1 มีโครงสร้าง
แสดงดังรูป 3.12 โดยสังเคราะห์จากปฏิกิริยาการแทนทีพ (substitution) ระหว่าง Ni(OAc)2.4H2O 
และลิแกนด์ L1 ในตัวท าละลายผสมของ CH3OH และ CH2Cl2 ได้ผลิตภัณฑ์ทีพมีลักษณะเป็น
สารละลายสีเทาเข้ม ซึพงไม่สามารถตกผลึกได้ 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รปูทีพ 3.12 สารประกอบเชิงซ้อน C1 
 
2. การสงัเคราะหส์ารประกอบเชงิซอ้นนกิเกลิและลแิกนด ์L2 ([Ni2(L2)(OAc)4] : C2) 
 สารประกอบเชิงซ้อน C2 มีอะตอมกลางคือ Ni(II)  และลิแกนด์คือ สาร L2 มีโครงสร้าง
แสดงดังรูป 3.13 
 
 
 
 
 

 
 

รปูทีพ 3.13 สารประกอบเชิงซ้อน C2 
 

โดยสังเคราะห์จากปฏิกิริยาการแทนทีพ (substitution) ระหว่าง Ni(OAc)2.4H2O และ 
ลิแกนด์ L2 ในตัวท าละลายผสมของ CH3OH และ CH2Cl2 ได้สารละลายสีเขียวเข้ม สามารถ 
ตกผลึกได้โดยใช้ CH3OH/Et2O ทีพอุณหภูมิตพ า จะได้ผลิตภัณฑ์ทีพมีลักษณะเป็นผลึกสีเทาอมเขียว 
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น้ าหนัก 0.03 กรัม คิดเป็นร้อยละผลิตภัณฑ์ 38 น าไปพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค ESI Mass 
spectrometry จะได้ผลสเปกตรัมดังรูปทีพ 3.14 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รปูทีพ 3.14 แมสสเปกตรัมของสารประกอบเชิงซ้อน C2 
จากผล Mass spectrum พบ parent peak ทีพบริเวณต าแหน่ง a ซึพงมีค่ามวลต่อประจุ 

(m/z) เท่ากับ 893.34 แสดงถึง มวลโมเลกุลของสารประกอบเชิงซ้อน [Ni2(L2)(OAc)3]
+ โดยคาด

ว่าหมู่อะซิเตต (OAc-) หลุดออก 1 หมู่ และจากข้อมูลทีพได้มีความสอดคล้องกับโครงสร้างของสาร 
C2 จึงสรุปได้ว่าสามารถสังเคราะห์สาร C2 ไดส้ าเร็จ อย่างไรก็ตามหมู่ OAc- นี้ยังไม่สามารถพิสูจน์
ได้ว่าเป็นลิแกนด์ OAc- จับกับ Ni2+ โดยตรง ซึพงให้ผลเช่นเดียวกับงานวิจัยการสังเคราะห์
สารประกอบเชิงซ้อนระหว่างสารประกอบคอปเปอร์คลอไรด์  ซึพงยังไม่ได้รับการตีพิมพ์ หรือเป็น
เพียงเคาน์เตอร์ ไอออน ดุลประจุอยู่ภายนอก ดังนั้นจึงต้องใช้เทคนิคอืพนเพิพมเติม เช่น เทคนิค
เอกซเรย์ คริสตัลโลกราฟี (X-ray crystalography) จึงจะสามารถระบุโครงสร้างของสารประกอบ
เชิงซ้อนได้ 
 
3. การสงัเคราะหส์ารประกอบเชงิซอ้นคอปเปอร์และลแิกนด์ L2 ([Cu2(L2)(OAc)4] : C3) 
 สารประกอบเชิงซ้อน C3 มีอะตอมกลางคือ Cu(II) และลิแกนด์คือ สาร L2 มีโครงสร้าง
แสดงดังรูป 3.15 โดยสังเคราะห์จากปฏิกิริยาการเติม (addition) และ ปฏิกิริยาการแทนทีพ 
(substitution) ระหว่าง Cu(OAc)2.H2O และลิแกนด์ L2 ในตัวท าละลายผสมชอง CH3OH และ 
CH2Cl2 
 
 
 
 

 
รปูทีพ 3.15 สารประกอบเชิงซ้อน C3 

a 

   

893.34 

      

717.42 518.28 
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ได้สารละลายสเีขียวเข้ม สามารถตกผลึกด้วยตัวท าละลาย CH3CN และ Et2O ไดต้ะกอนสีเขียวเข้ม
และสีเขียวอ่อนปนกัน แต่จากงานวิจัยทีพผ่านมาซึพงยังไม่ได้รับการตีพิมพ์ของ นส. ภัทิรา สุขทนา-
รักษ์ สามารถสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อน [Cu2(L2)(CH3CN)2](ClO4)4 ดังรูปทีพ 3.16  และตก
ผลึกได้ผลิตภัณฑ์ทีพมีลักษณะเป็นผลึกสีเขียวได้ โดยลิแกนด์ ClO4

- ท าหน้าทีพเป็นเพียงเคาน์เตอร์
ไอออนดุลประจุอยู่ด้านนอก เนืพองจากหมู่ ClO4

- มีความเกะกะสูงจึงไม่สามารถจับกับคอปเปอร์
ไอออนได้โดยตรง ต่างจากสารประกอบเชิงซอ้น [Cu(L1)(Cl)2] ซึพงลิแกนด์ Cl- ท าหน้าทีพเป็นลิแกนด์
ทีพจับกับคอปเปอร์ไอออนโดยตรง แต่จากสารประกอบเชิงซ้อนทีพผู้วิจัยได้สังเคราะห์ข้ึนมีลิแกนด์คือ 
OAc- ซึพงมีขนาดทีพเล็กกว่า ClO4

- แต่มีขนาดใหญ่กว่า Cl- จึงคาดว่า OAc- จะมีความสามารถในการ
จับกับไอออนของโลหะทรานซิชันของได้ดีกว่า ClO4

- แต่ด้อยกว่า Cl- ดังนั้นจึงมีโอกาสเกิด
ผลิตภัณฑ์ได้หลายกรณีคือ กรณีทีพสารประกอบเชิงซ้อนมีลิแกนด์คือ หมู่ OAc- เพียงหมู่เดียว หรือมี
หมู่ OAc- 2 หมู่ หรือมีตัวท าละลายแทนทีพหมู่ OAc - ทั้งหมด จึงเป็นผลท าให้ตกผลึกได้สารผสม 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

รปูทีพ 3.16 สารประกอบเชิงซ้อน[Cu(L2)(X)2](ClO4)4  โดย X คือ CH3CN 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 

 

 
บททีพ 4 

สรปุผลการทดลอง 
 

4.1 สรปุผลการทดลอง 
 การสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนโลหะทรานซิชันจากลิแกนด์ประเภทพอลิพิริดีน เพืพอ
เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์ ผู้วิจัยได้ท าการสังเคราะห์ลิแกนด์ L1 มีลักษณะ
เป็นผลึกสีเหลือง คิดเป็นร้อยละผลิตภัณฑ์โดยรวมน้อยกว่า 4 และออกแบบและสังเคราะห์
สารประกอบเชิงซ้อนกับโลหะทรานซิชันนิกเกิลและคอปเปอร์ ได้แก่ สารประกอบเชิงซ้อนนิกเกิล
กับลิแกนด์ L1 (C1) สารประกอบเชิงซ้อนนิกเกิลกับลิแกนด์ L2 (C2) และสารประกอบเชิงซ้อน
คอปเปอร์กับลิแกนด์ L2 (C3) ซึพงสารประกอบเชิงซ้อน C1 มีลักษณะเป็นของเหลวสีเทาเข้ม 
ไม่สามารถตกผลึกและพิสูจน์เอกลักษณ์ของสารได้ในขณะทีพสารประกอบเชิงซ้อน C2 และ C3
สามารถตกผลึกได้ โดยสารประกอบเชิงซ้อน C2 มีลักษณะเป็นของแข็งสีเทาอมเขียว มีร้อยละ
ผลิตภัณฑ์ 38 แตส่ารประกอบเชิงซ้อน C3 มีลักษณะเป็นของแข็งสีเขียวเข้มปนกับของแข็งสีเขียว
อ่อน ซึพงการทีพได้สารผสม อาจมีสาเหตุมาจากหมู่อะซิเตต ซึพงท าหน้าทีพเป็นเคาน์เตอร์ไอออน 
สามารถจับกับโลหะทรานชันได้หลายรูปแบบ ดังนั้นไอออนของโลหะทรานซิชันจากสารประกอบ 
ทีพมีหมู่อะซิเตต อาจมีความไม่เหมาะส าหรับการน าไปใช้ในการสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนเพืพอ
ใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาการรีดิวซ์คาร์บอนไดออกไซด์  เพราะฉะนั้นจึงต้องมีการศึกษาเพืพอหา
เคาน์เตอร์ไอออนทีพเหมาะสม รวมถึงการพัฒนาวิธีในการตกผลึกสารประกอบเชิงซ้อน C1 เพืพอทีพจะ
สามารถน าไปใช้ในการศึกษาสมบัติเชิงเคมีไฟฟ้าและประสิทธิภาพในการเร่งปฏิกิริยาการรีดิวซ์
คาร์บอนไดออกไซด์ต่อไป 
 
 
4.2 ขอ้เสนอแนะ 
 จากผลการวิจัยในข้ันตอนของการสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อน ผู้ วิจัยพบว่า
สารประกอบของโลหะทรานซิชันทีพมีเคาน์เตอร์ไอออนเป็นหมู่อะซิเตต มีความไม่เหมาะสมในการ
น าไปใช้ส าหรับสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนเพืพอใช้ในการเร่งปฏิกิริยา ดังนั้นจึงอาจใช้เคาน์เตอร์
ไอออนอืพน เช่น เปอร์คลอเรต ซึพงเคยมีผู้สังเคราะห์ได้ส าเร็จมาก่อนแล้ว หรืออาจจะต้อง
ท าการศึกษาเพืพอหาเคาน์เตอร์ทีพเหมาะสมต่อไป หรือนอกจากนี้ อาจใช้เทคนิคแลกเปลีพยนลิแกนด์
แอนไอออนิกกับตัวท าละลายทีพ เป็นกลาง ได้แก่ การสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนด้วย
สารประกอบของเฮไลด์ แล้วใช้สารประกอบซิลเวอร์ในการตกตะกอนสารเฮไลด์ ท าให้ตัวท าละลาย
สามารถแทนทีพในการจับกับไอออนของโลหะอะตอมกลางได ้[4] 
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รปูทีพ 1 1H-NMR สเปกตรัมของสาร (2) 
 
 
 

 -ArH- 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 -CH2- 

 -NH- 



 
 

 

 32 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รปูทีพ 2 1H-NMR สเปกตรัมของสาร (3) 
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รปูทีพ 3 1H-NMR สเปกตรัมของสาร (4) 
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รปูทีพ 4 1H-NMR สเปกตรัมของสาร L1 (ไม่บริสทุธ์ิ) 
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รปูทีพ 5 1H-NMR สเปกตรัมของสาร L1 (บริสทุธ์ิ) 
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รปูทีพ 6 แมสสเปกตรัมของ สารประกอบเชิงซ้อน C2 
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