
 

 

โครงการ 

การเรียนการสอนเพื่อเสริมประสบการณ์ 

ชื่อโครงการ การใช้สารอินทรีย์เป็นตัวเร่งเชิงแสงในการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์จากไธออล 

  Organocatalytic Visible Light Mediated Synthesis of Disulfide 

ชื่อนิสิต  นายธีรนนท์  แท่นค า  5433162223 

  นางสาวกมลรัตน์ ภูจ าปา  5433052923 

ภาควิชา เคมี 

ปีการศึกษา 2557 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

คณะวิทยาศาสตร์ จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย 



 

 

การใช้สารอินทรีย์เป็นตัวเร่งเชิงแสงในการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์จากไธออล 

Organocatalytic Visible Light Mediated Synthesis of Disulfide  

 

 

 

 

โดย 

นายธีรนนท์  แท่นค า  

นางสาวกมลรัตน์ ภูจ าปา  

 

 

 

 

 

รายงานนี้เป็นส่วนหนึ่งของการศึกษาตามหลักสูตร 

ปริญญาวิทยาศาสตรบัณฑิต 

ภาควิชาเคมี คณะวิทยาศาสตร์ 

จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย 

ปีการศึกษา 2557 



 



ค 

 

 

ชื่อโครงการ  ก ารใช้สารอินทรีย์เป็นตัวเร่งเชิงแสงในการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์จากไธออล 

ชื่อนิสิตในโครงการ นายธีรนนท์  แท่นค า  เลขประจ าตัว 5433162223 

   นางสาวกมลรัตน์  ภูจ าปา  เลขประจ าตัว  5433052923 

ชื่ออาจารย์ที่ปรึกษา ผู้ช่วยศาสตราจารย์ ดร. สัมฤทธิ์ วัชรสินธุ์  

ภาควิชาเคมี คณะวิทยาศาสตร์ จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย ปีการศึกษา 2557 

บทคัดย่อ 

ในปัจจุบัน ตัวเร่งเชิงแสง มีบทบาทส าคัญในการสังเคราะห์สารอินทรีย์เนื่องจากเป็นวิธีที่เป็นมิตรกับ

สิ่งแวดล้อมและใช้ได้อย่างยั่งยืน เราจึงใช้โรสเบงกอลและสังเคราะห์ โบดิพี 4 ชนิดคือ I-GB, I-RB, 3I-GB และ 

Di-GB เพื่อน ามาใช้เป็นตัวเร่งเชิงแสงในปฏิกิริยาการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์จากไทออล  โดยตรวจสอบโครงสร้าง

โบดิพีท้ัง 4 ชนิดด้วยเทคนิค NMR สเปกโตรสโกปี และศึกษาสมบัติเชิงแสงโดยใช้ UV-visible สเปกโตรสโคปี 

และฟลูออเรสเซนต์สเปกโตรสโคปี เราสามารถหาสภาวะที่เหมาะสมในการเกิดปฏิกิริยาได้คือ ใช้โรสเบงกอล 

5 % โมลเป็นตัวเร่งเชิงแสง ตัวท าละลายคือ 2-โพรพานอล ให้แสงด้วย LED แสงขาว และใช้เวลา 6 - 15 

ชั่วโมงท่ีอุณหภูมิห้องในการเปลี่ยน 4-คลอโรไทโอฟีนอลให้เป็นไดซัลไฟด์ได้สมบูรณ์ แล้วสามารถใช้สภาวะนี้

สังเคราะห์ไดซัลไฟด์จากไทออลต่างๆ ที่มีหมู่อะลิฟาติก อะโรมาติก หรือเฮเทอโรไซคลิก ให้ร้อยละผลได้ที่ดี 75 

- 94 เปอร์เซ็นต์ ซึ่งข้อดีของการใช้โรสเบงกอลเป็นตัวเร่งคือ ไม่ใช้โลหะหนักที่เป็นพิษ ใช้สภาวะไม่รุนแรง และ

แยกผลิตภัณฑ์ออจจากปฏิกิริยาได้โดยการสกัดอย่างง่าย 
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ง 

 

 

Title Organocatalytic Visible Light Mediated Synthesis of Disulfide 

Student name Mr. Theeranon  Tankam ID 5433162223 

  Miss Kamolrut  Poochampa ID 5433052923 

Advisor  Assistant Professor Dr. Sumrit Wacharasindhu 

Department of Chemistry, Faculty of Science, Chulalongkorn University, Academic year 2014 

Abstract 

 Photocatalytic reaction is important tool for organic synthesis as green and 

sustainable transformation. In this work, we use Rose Bengal and prepare 4 new BODIPYs 

such as I-GB, I-RB, 3I-GB and Di-GB as visible light photoredox catalyst to oxidize thiol into 

disulfide. All BODIPY derivatives are fully characterized by NMR spectroscopy and 

investigated their photo physical properties using UV-visible and fluorescent spectroscopy. 

The optimization study reveals that the use of 5 % mol of Rose Bengal, white LED and 2-

propanol as solvent for 6 – 15 hour in room temperature can convert 4-chlorothiophenol 

into the corresponding disulfide in quantitative yield. Under this optimized condition, we are 

able to use Rose Bengal to convert variety of thiols containing aliphatic, aromatic and 

heterocyclic substituent in excellent yields (75 – 94 %). The advantages of this reaction 

include metal-free, open flask and easy separation by simple extraction. 
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ค าอธิบายค าย่อและสัญลักษณ์ 

1H-NMR  Proton Nuclear Magnetic Resonance 

d   doublet 

Mn+   metal ion 

m   multiplet 

q   quartet 

s   singlet 

t   triplet 

 



 
 

 

 

บทที่ 1 

บทน ำ 

 

1.1 ควำมเป็นมำและควำมส ำคัญของปัญหำ 

 สารประกอบไดซัลไฟด์ซึ่งมีพันธะระหว่างอะตอมของซัลเฟอร์สองอะตอมนั้น มีความส าคัญในด้าน
เสถียรภาพของโปรตีนบางชนิด1และการเกิดปฏิกิริยาวัลคาไนเซชันซึ่งเป็นการเพ่ิมคุณภาพของยางในด้าน
อุตสาหกรรม2 และวิธีการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์วิธีหนึ่งคือการเกิดปฏิกิริยาออกซิเดชันกับสารประกอบประเภท
ไธออลสองโมเลกุลต่อการเกิดพันธะไดซัลไฟด์หนึ่งพันธะ3 ในปัจจุบันได้ใช้สารประเภทต่างๆเพ่ือเร่งปฏิกิริยา
ออกซิเดชันนี้ เช่น 1.) สารกลุ่มที่เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาที่มีอะตอมของโลหะเป็นอะตอมกลาง ซึ่งมีความเป็นพิษต่อ
สิ่งแวดล้อม 2.) สารที่เป็นตัวออกซิไดซ์ที่รุนแรง ซึ่งท าให้ควบคุมการท าปฏิกิริยาได้ยากและต้องใช้ในปริมาณ
ใกล้เคียงกับสารตั้งต้น 3.) สารกลุ่มเอนไซม์ ซึ่งมีขีดจ ากัดในด้านประสิทธิภาพ อย่างไรก็ตามในปีที่ผ่านมามีการ
ใช้สารประเภทตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงที่โลหะเป็นองค์ประกอบมาเร่งปฏิกิริยานี้ ซึ่งใช้ปริมาณเล็กน้อย และให้
สภาวะที่ไม่รุนแรง4 ดังนั้นในงานวิจัยนี้ เราอยากจะพัฒนาตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงมาใช้สร้างพันธะไดซัลไฟด์ 

 

1.2 ทฤษฎีและควำมรู้พื้นฐำนที่เกี่ยวข้อง 

 1.2.1 ตัวเร่งปฏิกิริยำเชิงแสง 

 ตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง(photocatalyst) หรือตัวเร่งปฏิกิริยารีดอกซ์เชิงแสง(photoredox catalyst) 
เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาประเภทหนึ่งซึ่งใช้พลังงานของแสงที่สามารถมองเห็นในการควบคุมการเร่งปฏิกิริยาทางเคมี
ที่ผ่านการถ่ายโอนอิเล็กตรอน5 โดยตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงเมื่อถูกกระตุ้นด้วยแสงจะสามารถเป็นตัวกลางในการ
ถ่ายโอนอิเล็กตรอนระหว่างสารตั้งต้นในปฏิกิริยาต่างๆ ตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงแบ่งออกเป็นสองกลุ่มคือ 
สารประกอบเชิงซ้อนของโลหะทรานซิชัน(transition-metal complexes)เช่น รูทีเนียม-ทริส(2,2′-ไบพีริดิล) 
ไดคลอไรด์ (Ruthenium-tris(2,2′-bipyridyl) dichloride), ซิงค์ โพรโตพอไฟลิน (zinc protoporphyrin) 
และ สารกลุ่มสีย้อม(organic dyes) เช่น โรส เบงกอล (Rose Bengal), ไนล์ เรด (Nile Red), โบดิพี 
(BODIPY) 
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รูปที่ 1.1 ตัวอย่างตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง 

 หลักการท างานของตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง6คือ เมื่อกระตุ้นโมเลกุลของตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงใน
สภาวะพ้ืนซึ่งสถานะอิเล็กตรอนเป็นแบบ singlet ด้วยแสง อิเล็กตรอนจะเคลื่อนที่ไปอยู่ในระดับพลังงานที่
สภาวะกระตุ้นและเมื่ออิเล็กตรอนอยู่ในสถานะ singlet แบบสภาวะกระตุ้นจะเกิด internal conversion อยู่
ในระดับพลังงานที่ต่ ากว่า แล้วสามารถคายพลังงานในรูปแสงฟลูออเรสเซนต์กลับมาที่สภาวะพ้ืน หรือสามารถ
เคลื่อนที่ไประดับพลังงานที่สภาวะกระตุ้นแบบสถานะ triplet ผ่านกระบวนการ intersystem crossing แล้ว
คายพลังงานในรูปแสงฟอสฟอเรสเซนต์กลับมาที่สภาวะพ้ืน แสงฟอสฟอเรสเซนต์นี้จะน ามาใช้เปลี่ยนโมเลกุล
ออกซิเจนที่สภาวะ triplet เป็นสภาวะ singlet เพ่ือเป็นตัวออกซิไดซ์สารตั้งต้นในปฏิกิริยาออกซิเดชัน  ดัง
แผนภาพที ่1.1 

 

รูทีเนียม-ทริส(2,2′-ไบพีริดิล) ไดคลอไรด์  

 

ซิงค์ โพรโตพอไฟลนิ 

 

โรส เบงกอล 

 

ไนล์ เรด 

 

โบดิพ ี
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 แผนภำพที่ 1.1 แสดงหลักการท างานของตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง6 

 1.2.2 สีย้อมโรส เบงกอล 

 โรส เบงกอล(Rose Bengal) หรือ 4,5,6,7-เตตระคลอโร-2′,4′,5′,7′-เตตระไอโอโดฟลูออเรสซีน  ได
โซเดียมซอล์ท ถูกสังเคระห์โดย Gnehm ในช่วงปี ค.ศ.1880-18847 เป็นสีย้อมที่ให้สีโทนแดงประเภทหนึ่ง 
เป็นสีย้อมที่ค่อนข้างนิยมในทางด้านปฏิกิริยาออกซิเดชันเนื่องจากเป็นสารที่ท าให้โมเลกุลของออกซิเจนใน
สถานะ triplet เปลี่ยนเป็นสถานะ singlet8 และสามารถละลายได้ในตัวท าละลายที่หลากหลาย9 จึงน าโรส 
เบงกอลมาใช้เพียงตัวเดียวและใช้ร่วมกันกับสารที่เป็นตัวรองรับชนิดพอลิเมอร์(polymer supports)10เพ่ือเป็น
ตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง 

 

รูปที่ 1.2 แสดงโครงสร้างของโรส เบงกอล 

 1.2.3 โบดิพ ี

 โบดิพ(ีBODIPY) หรือ โบรอน ไดไพโรมีธีน(Boron dipyrromethene) ถูกสังเคราะห์โดย Treibs และ 
Kreuzer ในปี ค.ศ.196811 เป็นสีย้อมที่มีคุณสมบัติที่ไวต่อค่าบ่งบอกความเป็นกรด-เบส(pH) สามารถละลาย
ได้ในตัวท าละลายอินทรีย์หลากหลายชนิด12 มีประสิทธิภาพในการเปลี่ยนโฟตอนให้เป็นอิเล็คตรอนที่สูง และ
ให้รูปแบบค่าการคายแสงที่มีจุดสูงสุดชัดเจน ในเร็วๆนี้มีการน าโบดิพีมาสังเคราะห์อนุพันธ์โดยเติมหมู่แทนที่
ต่างๆเพ่ือให้มีคุณสมบัติเชิงแสงที่แตกต่างแล้วใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง13 ซ่ึงสามารถท าให้ออกซิเจนใน
สถานะ triplet เปลี่ยนเป็นสถานะ singlet ได้ 

 

รูปที่ 1.3 แสดงโครงสร้างของโบดิพี 

 

1.3 งำนวิจัยท่ีเกี่ยวข้อง 

 1.3.1 กำรสังเครำะห์สำรประกอบไดซัลไฟด์จำกไธออล 
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 ในปีค.ศ.2002 Sanz และคณะ14 สังเคราะห์สารประกอบไดซัลไฟด์จากสารประกอบไธออลโดยมี ได
คลอโรไดออกโซโมลิบดินัม(VI) เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา ดังแผนภาพที่ 1.2 ซึ่งสารประกอบประเภทโลหะมีความ
เป็นพิษต่อสิ่งแวดล้อม 

 

แผนภำพที่ 1.2 แสดงปฏิกิริยาสังเคราะห์สารประกอบไดซัลไฟด์ โดยมี ไดคลอโรไดออกโซโมลิบดินัม(VI)เป็น
ตัวเร่งปฏิกิริยา 

 ในปีค.ศ.2011 Makoto และคณะ15 สังเคราะห์สารประกอบไดซัลไฟด์จากสารประกอบไธออลโดยใช้ 
บิส(4-เมทอกซีฟีนิล)เทลลูไรด์ ซึ่งเป็นสารที่มีคุณสมบัติเป็นตัวออกซิไดซ์ที่รุนแรงเป็นตัวเร่งปฏิกิริยา ดัง
แผนภาพที่ 1.3 ซึ่งท าให้ควบคุมปฏิกิริยาได้ยาก 

 

แผนภำพที่ 1.3 แสดงปฏิกิริยาสังเคราะห์สารประกอบไดซัลไฟด์ โดยมี บิส(4-เมทอกซีฟีนิล)เทลลูไรด์ เป็น
ตัวเร่งปฏิกิริยา 

 ในปีค.ศ.2013 Heba และคณะ16 สังเคราะห์สารประกอบไดซัลไฟด์จากสารประกอบไธออลโดยใช้
เอนไซม์แลคเคสเป็นตัวเร่งปฏิกิริยา ดังแผนภาพที่ 1.4 แต่มีข้อจ ากัดซ่ึงใช้ได้กับสารประกอบไธออลประเภท 
heterocyclic 

 

แผนภำพที่ 1.4 แสดงปฏิกิริยาสังเคราะห์สารประกอบไดซัลไฟด์ โดยมี เอนไซม์แลคเคส เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา 

 ในปีค.ศ.2014 Eakkaphon และคณะ17 สังเคราะห์สารประกอบไดซัลไฟด์จากสารประกอบไธออล
โดยใช้ไดอะซีทอกซีไอโอโดเบนซีน(DIB) เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา ที่จ าเป็นต้องใช้ปริมาณเทียบเท่ากับสารตั้งต้น ดัง
แผนภาพที่ 1.5 
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แผนภำพที่ 1.5 แสดงปฏิกิริยาสังเคราะห์สารประกอบไดซัลไฟด์ โดยมี ไดอะซีทอกซีไอโอโดเบนซีน(DIB) เป็น
ตัวเร่งปฏิกิริยา 

 1.3.2 กำรใช้ตัวเร่งปฏิกิริยำเชิงแสงในปฏิกิริยำออกซิเดชัน 

 ในปีค .ศ.2008 Macmillan และคณะ18 ได้ ใช้  ทริส -(2,2'-ไบพีริดีน ) รูที เนียมคลอไรด์ซึ่ งเป็น
สารประกอบเชิงซ้อนของโลหะทรานซิชัน มาเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาการสังเคราะห์แอลฟา-อัลคิลเลท แอลดีไฮด์ 
โดยใช้หลอดไฟฟลูออเรสเซนต์ที่มีก าลังไฟ 15 วัตต์เป็นแหล่งให้พลังงาน ดังแผนภาพที่ 1.6 

 

แผนภำพที่ 1.6 แสดงปฏิกิริยาที่ใช้ ทริส-(2,2'-ไบพีริดีน) รูทีเนียมคลอไรด์ เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง 

 1.3.3 กำรใช้โรส เบงกอลเป็นตัวเร่งปฏิกิริยำเชิงแสง 

 ในปีค.ศ.2011 Yuanhang และคณะ19 น าโรส เบงกอลซึ่งเป็นสีย้อม มาใช้เป็นตัวเร่งเชิงแสงใน

ปฏิกิริยา dehydrogenative coupling เพ่ือสังเคราะห์ α-Functionalised tertiary amines โดยใช้หลอด
ไดโอดเปล่งแสงสีเขียว(green LED) เป็นแหล่งให้พลังงาน ดังแผนภาพที่ 1.7 
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แผนภำพที่ 1.7 แสดงปฏิกิริยาที่ใช้ โรส เบงกอล เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง 

 

 

 1.3.4 กำรใช้โบดิพีเป็นตัวเร่งปฏิกิริยำเชิงแสง 

 ในปีค.ศ.2013 Wenliang และคณะ20 น าอนุพันธ์ของโบดิพีมาใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงใน
ปฏิกิริยาออกซิเดชันไธโออะนิโซลให้เป็นเมทิลฟีนิลซัลฟอกไซด์ โดยใช้หลอดไฟฟลูออเรสเซนต์ที่มีก าลังไฟ 24 
วัตต์เป็นแหล่งให้พลังงาน ดังแผนภาพที่ 1.8 พบว่าอนุพันธ์โบดิพีท่ีมีหมู่ไอโอโดเป็นหมู่แทนที่นั้นให้
ประสิทธิภาพดีกว่า 

 

แผนภำพที่ 1.8 แสดงปฏิกิริยาที่ใช้ อนุพันธ์ของโบดิพี เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง 
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 และในปีค.ศ.2014 Liang และคณะ21 น าอนุพันธ์ของโบดิพีที่มีลักษณะมีแกนโบดิพี 2 แกนใน 1 
โมเลกุล (dimeric bodipy) มาใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงในปฏิกิริยาออกซิเดชันสารประกอบประเภท
ซัลไฟด์โดยใช้หลอดไฟฟลูออเรสเซนต์ที่มีก าลังไฟ 24 วัตต์เป็นแหล่งให้พลังงาน ดังแผนภาพที่ 1.9 

 

แผนภำพที่ 1.9 แสดงปฏิกิริยาที่ใช้ อนุพันธ์ของโบดิพีที่มีลักษณะมีแกนโบดิพี 2 แกนใน 1 โมเลกุล 

 เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง 

 โดยสรุปจากงานวิจัยต่างๆที่ศึกษามา ท าให้ทราบว่าโรส เบงกอล และโบดิพีมีคุณสมบัติที่ดีในการเป็น
ตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง แต่ยังไม่เคยมีงานวิจัยใดที่น ามาใช้ในการสังเคราะห์สารประกอบไดซัลไฟด์จาก
สารประกอบไธออล ดังนั้นในงานวิจัยนี้ จึงเลือกที่จะน าโรส เบงกอลมาใช้ป็นตัวเร่งปฏิกิริยาดังกล่าว และ
สังเคราะห์อนุพันธ์ของโบดิพีใหม่เพ่ือใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงในปฏิกิริยานี้ด้วย 

 

1.4 วัตถุประสงค์ของงำนวิจัย 

 1.) สังเคราะห์อนุพันธ์โบดิพี(I-GB, I-RB, 3I-GB และ Di-RB ตามล าดับ) และพิสูจน์เอกลักษณ์ทาง
โครงสร้างของโบดิพีทั้ง 4 ชนิด 

        

 

รูปที่ 1.4 แสดงโครงสร้างของอนุพันธ์ของโบพิดีที่เป็นสารผลิตภัณฑ์ 

I-GB I-RB 3I-GB Di-GB 
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 2.) ทดสอบประสิทธิภาพการเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงของโบดิพีและโรส เบงกอลในปฏิกิริยา
ออกซิเดชันของ 4-คลอโรไธโอฟีนอล เป็นไดซัลไฟด์ และทดสอบหาสภาวะที่เหมาะสม (optimization 
condition) เพ่ือใช้ในการสังเคราะห์สารประกอบไดซัลไฟด์จากสารประกอบไธออลชนิดต่างๆ 

 

แผนภำพที่ 1.10 แสดงปฏิกิริยาที่ใช้เป็นการทดสอบทดสอบประสิทธิภาพการเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงของ
โบดิพีและโรส เบงกอล และทดสอบหาสภาวะที่เหมาะสมในการสังเคราะห์สารประกอบไดซัลไฟด์ 

3.) น าสภาวะเหมาะสมที่ได้ มาสังเคราะห์สารประกอบไดซัลไฟด์ชนิดต่างๆ 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ 1.5 แสดงโครงสร้างของสารประกอบไดซัลไฟด์ที่เป็นสารผลิตภัณฑ์ 

 



 

 

 

บทที่ 2 

การทดลอง 

 

2.1 เครื่องมือ, อุปกรณ์และสารเคมีที่ใช้ในการทดลอง 

 2.1.1 เครื่องมือและอุปกรณ์ 

  1. เครื่องนิวเคลียร์แมกเนติกเรโซแนนซ์สปกโตรมิเตอร์ (Nuclear Magnetic Resonance    

Spectrometer), Varian Mercury 400 MHz 

  2. เครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุน (Rotary evaporator) รุ่น N-1000, Tokyo  

RikkakikaiCO., LTD 

  3. เครื่องสเปกโตรฟลูออโรมิเตอร์ (Spectrofluorometer), Varian Cary Eclipse  

spectrofluorometer 

  4. เครื่องอัลตร้าไวโอเลต-วิสิเบิล สเปกโตรมิเตอร์ (Ultraviolet-visible spectrometer),  

Varian Cary 50 UV-Vis spectrofluorometer 

  5. เครื่องแมสสเปกโตรมิเตอร์ (Mass spectrometer) 

  6. เครื่องกวนแม่เหล็กแบบให้ความร้อน (Hotplate and Stirrer), JENWAY 1000 

  7. เครื่องชั่งไฟฟ้าทศนิยม 4 ต าแหน่ง AB204-S, Mettler Toledo 

  8. แผ่น TLC Silica gel aluminum sheet, MERCK & Co., Inc. 

  9. LED 1.5 W สีขาว, ฟ้า, เขียว และแดง 

  

 2.1.2 สารเคมี 

  2.1.2.1 สารตั้งต้นและสารท าปฏิกิริยา 

   1. 4-ไอโอโดเบนซาลดีไฮด์, Sigma-Aldrich 
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   2. พิโรล, Fluka 

   3. ไตรฟลูออโรอะซิติกเอซิด, Sigma-Aldrich 

   4. 2,3-ไดคลอโร-5,6-ไดไซยาโนเบนโซควิโนน, Sigma-Aldrich 

   5. โบรอนไตรฟลูออโรไดเอทิลอีเทอเรท (BF3OEt2) 

   6. ไอโอดีนโมโนคลอไรด์ (ICl) 

   7. แคลเซียมคาร์ไบด์ (CaC2) 

   8. ไตรฟีนิลฟอสฟีน (PPh3), Fluka 

   9. คอปเปอร์ (I) ไอโอไดด์ (CuI), Sigma-Aldrich 

   10. พัลลาเดียม (II) อะซิเตต (Pd(OAc)2), Fluka 

   11. โรสเบงกอล, Fluka 

   12. 4-คลอโรไธโอฟีนอล 

  2.1.2.2 ตัวท าละลาย 

   1. ไดคลอโรมีเทน (CH2Cl2), Commercial Reagent grade 

   2. เมทานอล (CH3OH), Commercial Reagent grade 

   3. ไตรเอทิลลามีน (TEA), 99.5%, Fluka 

   4. พิริดีน, Sigma-Aldrich 

   5. ไดเมทิลฟอร์มาไมด์ (DMF) 

   6. โทลูอีน, Commercial Reagent grade 

   7. อะซิโตไนไทรล์ (CH3CN) 

   8. 2-โพรพานอล (2-propanol) 

  2.1.2.3 สารอ่ืนๆ 

1. เฮกเซน (C6H14), Commercial Reagent grade 

2. ซิลิกาเจล 60 (0.063 – 0.200 mm), Merck 
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3. โซเดดียมซัลเฟตแอนไฮดรัส (Na2SO4), Merk 

4. คลอโรฟอร์ม-ดี, 99.8 atom%, Sigma-Aldrich 

5. อะซิโตน (C3H6O), Merck 

7. แอมโมเนียมคลอไรด์ 

8. น  าปราศจากไอออน 

9. โซเดียมไธโอซัลเฟต 

 

2.2 ขั้นตอนการสังเคราะห์ 

 2.2.1 การสังเคราะห์อะซิโทฟีโนนออกซีม (1) 

 

แผนภาพที่ 2.1 แสดงการสังเคราะห์สาร 1 

ชั่ง เบนโซควิโนน (5.00 g, 41.61 mmol) และ แอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ (5.84 g, 83.23 mmol) ใส่
ใน seal tube เติม พิริดีน 5 mL และ เอทานอล 50 mL กวนด้วยแท่งแม่เหล็กที่อุณหภูมิ 70OC 4 ชั่วโมง 
เมื่อครบก าหนดเวลา สามารถตรวจสอบได้จากเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบบาง จากนั น หยดปฏิกิริยา ลงในบีก
เกอร์ที่มีน  าและน  าแข็ง น าตะกอนขาวที่ได้มากรองสุญญากาศ ล้างตะกอนด้วยน  าเย็น ได้ผลึกสีขาวบนกระดาษ

กรอง (5.40 g , 95%) 1H NMR (CDCl3, 400 MHz):  (ppm) 7.68 (d, 2H), 7.49 (m, 3H), 2.32 (s, 3H) 

 2.2.2 การสังเคราะห์ 2-ฟีนิลพิโรล (2b) 

 

แผนภาพที่ 2.2 แสดงการสังเคราะห์สาร 2b 

ชั่งสาร 1 (2.00 g, 14.79 mmol), แคลเซียมคาร์ไบด์ (5.69 g, 88.74 mmol) และ 18-crown-6 1 
เกล็ด ใส่ใน seal tube เติม ไดเมทิลซัลฟอกไซด์/น  า (50:1) 20 mL และ เอทานอล 50 mL กวนด้วยแท่ง
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แม่เหล็กที่อุณหภูมิ 100OC 18 ชั่วโมง จากนั น สกัดปฏิกิริยาด้วย แอมโมเนียมคลอไรด์และไดคลอโรมีเทนใน
กรวยแยก 3 ครั ง โดยเก็บชั นสารอินทรีย์จากนั นท าให้แห้งด้วยโซเดียมซัลเฟต กรองโซเดียมซัลเฟตออกแล้วน า
ชั นสารอินทรีย์ไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพ่ือระเหยตัวท าละลายออก ต่อมาน ามาท าเทคนิคโคร
มาโทกราฟีแบบคอลัมน์ โดยใช้วัฏภาคนิ่งเป็นซิลิกาเจล ก่อนที่จะผ่านวัฏภาคเคลื่อนที่คือ เฮกเซนและเอทิลอะ
ซิเตตในอัตราส่วน 6 ต่อ 1 ลงไป จากนั นทดสอบหาสาร 2b จากเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบชั นบาง เก็บใส่ขวด
ก้นกลมขนาด 100 มิลลิลิตร และน าไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพ่ือระเหยตัวท าละลายที่เป็นวัฏ

ภาคเคลื่อนที่ออก ได้ผลึกสีด า (1.58 g , 74%) 1H NMR (CDCl3, 400 MHz):  (ppm) 7.46 (d, J = 7.6 
Hz, 1H), 7.35 (t, J = 7.7 Hz, 1H), 7.19 (t, J = 7.4 Hz, 1H), 6.85 (s, 1H), 6.51 (s, 1H), 6.29 (d, J = 
3.0 Hz, 1H) ตรงตามเอกสารอ้างอิง22 

 

 

 

 

 

2.2.3 การสังเคราะห์โบดิพี I-GB และ I-RB 

 

แผนภาพที่ 2.3 แสดงการสังเคราะห์ I-GB และ I-RB 

ชั่ง 4-ไอโอโดเบนซาลดีไฮด์ (100 mg, 0.43 mmol), พิโรล 2a (57.8 mg, 0.86 mmol) ใส่ขวดก้น
กลมขนาด 250 mL ละลายด้วยไดลอโรมีเทน 40 mL กวนด้วยแท่งแม่เหล็กที่อุณหภูมิห้อง หยด ไตรฟลูออ
โรอะซิติกเอซิด, TFA 2-3 หยดคนต่ออีก 10 นาที จากนั นระเหยตัวท าละลาย แยกให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโคร
มาโทกราฟีแบบคอลัมน์ ได้ผลิตภัณฑ์ระหว่างปฏิกิริยา (39.5 mg, 0.11 mmol) จากนั นเติม 2,3-ไดคลอโร-
5,6-ไดไซยาโนเบนโซควิโนน, DDQ (25.8 mg, 0.11 mmol) ละลายด้วยไดคลอโรมีเทน 30 ml ในขวดก้น
กลมขนาด 250 มิลลิลิตร กวนด้วยแท่งแม่เหล็กที่อุณหภูมิห้อง 30 นาที แล้วจึงน าปฏิกิริยามา กวนต่อที่ 0OC 
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เพ่ือเติม N,N-ไดไอโซโพรพิลเอทิลามีน (10.3 mg, 0.8 mmol) และ โบรอนไตรฟลูออโรไดเอทิลอีเทอเรท 
(162.1 mg, 1.1 mmol) แล้วกวนต่ออีก 30 นาที   จากนั นระเหยตัวท าละลายเพ่ือน ามาแยกให้บริสุทธิ์ด้วย
เทคนิคโครมาโทกราฟีแบบคอลัมน์ (50% CH2Cl2/Hexane) ได้ของแข็งสีส้ม (31.5 mg , 21%) 1H NMR 

(CDCl3, 400 MHz):  (ppm) 7.93 (s, 1H), 7.87 (d, J = 8.3 Hz, 1H), 7.28 (d, J = 8.3 Hz, 1H), 6.89 
(d, J = 3.4 Hz, 1H), 6.54 (d, J = 2.3 Hz, 1H) ตรงตามเอกสารอ้างอิง23 

2.2.4 การสังเคราะห์โบดิพี I-RB 

โมเลกุลนี สังเคราะห์ได้จากสาร 2b ด้วยวิธีการเดียวกันกับการสังเคราะห์ I-GB ผลิตภัณฑ์เป็นของแข็ง

สีแดง (26.8 mg , 25%) 1H NMR (CDCl3, 400 MHz):  (ppm) 7.93 – 7.79 (m, 1H), 7.47 - 7.35 (m, 
1H), 7.31 (d, J = 8.3 Hz, 1H), 6.85 (d, J = 3.9 Hz, 1H), 6.62 (d, J = 3.8 Hz, 1H) ต ร ง ต า ม
เอกสารอ้างอิง23 

 

2.2.5 การสังเคราะห์โบดิพี 3I-GB 

 

แผนภาพที่ 2.4 แสดงการสังเคราะห์ 3I-GB 

ชั่ง I-GB (100 mg, 0.15 mmol) และ ไอโอดีนโมโนคลอไรด์, ICl (63.2 mg, 0.39 mmol) ใส่ในขวด
ก้นกลมขนาด 100 mL เติมไดคลอโรมีเทน 20 mL กวนด้วยแท่งแม่เหล็กที่อุณหภูมิห้อง 10 นาที จากนั น 
สกัดด้วย Na2 S2O3/CH2Cl2 ใช้ เทคนิคโครมาโทกราฟีแบบคอลัมน์  (50% CH2Cl2/Hexane) แยกสารให้

บริสุทธิ์ ได้ของแข็งสีม่วง (96.7 mg , 68%) 1H NMR (CDCl3, 400 MHz):  (ppm) 7.93 – 7.79 (m, 1H), 
7.32 - 7.28 (m, 1H), 7.04 (d, J = 2.3 Hz, 1H) 

2.2.6 การสังเคราะห์โบดิพี Di-GB 
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แผนภาพที่ 2.5 แสดงการสังเคราะห์ Di-GB 

ชั่ง I-GB (100 mg, 0.15 mmol), แคมเซียมคาร์ไบด์ (82.5 g, 0.45 mmol) ไตรฟีนิลฟอสฟีน, PPh3 
(12.0 mg, 0.043 mmol), คอปเปอร์(I)ไอโอไดด์, CuI (8.2 mg, 0.043 mmol) และ พัลลาเดียม (II) อะซิเตต
, Pd(OAc)2 (5.0 mg, 0.021 mmol) ในขวดก้นกลมขนาด 100 mL เติม ไตรเอทิลลามีน, TEA 1.5 mL และ 
อะซิโตไนไทรล์ 20 mL กวนด้วยแท่งแม่เหล็กที่อุณหภูมิห้อง 18 ชั่วโมง สกัดปฏิกิริยาด้วย แอมโมเนียมคลอ
ไรด์และไดคลอโรมีเทนในกรายแยก 3 ครั ง โดยเก็บชั นสารอินทรีย์จากนั นท าให้แห้งด้วยโซเดียมซัลเฟต กรอง
โซเดียมซัลเฟตออกแล้วน าชั นสารอินทรีย์ไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพ่ือระเหยตัวท าละลายออก 
ต่อมาน ามาท าเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบคอลัมน์ โดยใช้วัฏภาคนิ่งเป็นซิลิกาเจล ก่อนที่จะผ่านวัฏภาค
เคลื่อนที่คือ เฮกเซนและเอทิลอะซิเตตในอัตราส่วน 1 ต่อ 1 ลงไป จากนั นทดสอบหาสาร Di-GB จากเทคนิค
โครมาโทกราฟีแบบชั นบาง เก็บใส่ขวดก้นกลมขนาด 100 มิลลิลิตร และน าไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบ
หมุนเพ่ือระเหยตัวท าละลายที่เป็นวัฏภาคเคลื่อนที่ออก ได้ของแข็งสีส้ม (16.8 mg , 12%) 1H NMR (CDCl3, 

400 MHz):  (ppm) 7.93 (s, 1H), 7.62 (d, J = 4.8 Hz, 1H), 7.48 (d, J = 4.8 Hz, 1H), 6.89 (d, J = 
3.4 Hz, 1H), 6.54 (d, J = 2.3 Hz, 1H) 

 

2.3 สมบัติเชิงแสงของ I-GB, I-RB, 3I-GB และ Di-GB 

 2.3.1 การหาค่าความยาวคลื่นที่ดูดกลืนแสงสูงสุด 

 สเปกตรัมการดูดกลืนแสงของ I-GB, I-RB, 3I-GB และ Di-GB วัดที่  450 nm ถึง 700 nm ที่
อุณหภูมิห้องด้วยเครื่อง อัลตร้าไวโอเลต-วิสิเบิล สเปกโตรมิเตอร์ 

 2.3.2 การหาค่าความยาวคลื่นที่คายแสงสูงสุด 

 สเปกตรัมการคายแสงของ I-GB และ Di-GB วัดที่ 500 nm ถึง 700 nm 3I-GB และ I-RB วัดที่ 
550 nm ถึง 700 nm ที่อุณหภูมิห้อง ใช้ excitation wavelength ส าหรับ I-GB, Di-GB, 3I-GB และ I-RB 
ที่ 503, 504, 548 และ 550 nm ตามล าดับ วัดด้วยเครื่องสเปกโตรฟลูออโรมิเตอร์ 
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2.4 การสังเคราะห์ไดซัลไฟด์จากไธออล โดยใช้ตัวเร่งเชิงแสง 

 2.4.1 ศึกษาการใช้ I-GB, I-RB, 3I-GB และ Di-GB เป็นตัวเร่งเชิงแสง เปรียบเทียบกับโรสเบงกอล 

 

แผนภาพที่ 2.6 แสดงการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์จาก 4-chlorothiophenol เมื่อใช้ตัวเร่งเชิงแสงต่างๆ 

ชั่ง 4-คลอโรไธโอฟีนอล (50 mg, 0.35 mmol) และ Photocatalyst (0.0035 mmol, 1% mol) ใส่
ใน vial เติมเมทานอล 10 mL กวนด้วยแท่งแม่เหล็กท่ีอุณหภูมิห้อง 15 ชั่วโมง ซึ่งให้แสงแก่ปฏิกิริยาด้วย LED 
แสงขาว จากนั นระเหยตัวท าละลาย เพ่ือน าไปหา %conversion ด้วยเทคนิค 1H NMR (CDCl3, 400 MHz) 
ดังสมการ 

%conversion = สัญญาณโปรตรอนของไดซัลไฟด์หารด้วยสองเท่าของสัญญาณโปรตรอนไธออล 

 2.4.2 ศึกษา ผลของเฉดสีของแสง ในการสังเคราะห์ ไดซัลไฟด์จาก 4-chlorothiophenol  

 

แผนภาพที่ 2.7 แสดงการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์จาก 4-chlorothiophenol เมื่อใช้แสงสีต่างๆ 

ชั่ง 4-คลอโรไธโอฟีนอล (50 mg, 0.35 mmol) และ โรสเบงกอล (20 mg, 0.017 mmol) ใส่ใน vial 
เติมเมทานอล 10 mL กวนด้วยแท่งแม่เหล็กที่อุณหภูมิห้อง 15 ชั่วโมง ซึ่งให้แสงแก่ปฏิกิริยาด้วย LED สีต่างๆ 
ได้แก่ LED สีขาว, ฟ้า, เขียว และแดงจากนั นระเหยตัวท าละลาย แยกผลิตภัณฑ์ให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโคร
มาโทกราฟีแบบคอลัมน์ (100% hexane) ได้ Bis(4-chlorophenyl) disulfide, สาร 3 เป็นของแข็งสีเหลือง 

2.4.3 ศึกษา ผลของตัวท าละลาย ในการสังเคราะห์ ไดซัลไฟด์จาก 4-chlorothiophenol  

 

แผนภาพที่ 2.8 แสดงการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์จาก 4-chlorothiophenol เมื่อใช้ตัวท าละลายต่างๆ 

ชั่ง 4-คลอโรไธโอฟีนอล (50 mg, 0.35 mmol) และ โรสเบงกอล (20 mg, 0.017 mmol) ใส่ใน vial 
เติม ตัวท าละลายชนิดต่างๆ เช่น 2-โพรพานอล, ไดเมทิลฟอร์มาไมด์, อะซิโตไนไทรล์ หรือ โทลูอีน 10 mL 
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กวนด้วยแท่งแม่เหล็กที่อุณหภูมิห้อง 15 ชั่วโมง ซึ่งให้แสงแก่ปฏิกิริยาด้วย LED แสงขาว จากนั นระเหยตัวท า
ละลาย เพ่ือน าไปหา %conversion ด้วยเทคนิค 1H NMR (CD3OD, 400 MHz)  

 

 

 

 

2.4.4 ศึกษา ผลของเวลา ในการสังเคราะห์ ไดซัลไฟด์จาก 4-chlorothiophenol 

 

แผนภาพที่ 2.9 แสดงการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์จาก 4-chlorothiophenol ที่เวลาต่างๆ 

ชั่ง 4-คลอโรไธโอฟีนอล (50 mg, 0.35 mmol) และ โรสเบงกอล (20 mg, 0.017 mmol) ใส่ใน vial 
เติม 2-โพรพานอล 10 mL กวนด้วยแท่งแม่เหล็กที่อุณหภูมิห้อง ให้แสงแก่ปฏิกิริยาด้วย LED แสงขาว พร้อม
กัน 5 ชุด เมื่อเวลาผ่านไป 10 นาที 30 นาที 1 ชั่วโมง 3 ชั่วโมง และ 6 ชั่วโมง น าการทดลอง แต่ละชุดมา
ระเหยตัวท าละลาย เพ่ือน าไปหา %conversion ด้วยเทคนิค 1H NMR (CD3OD, 400 MHz) 

2.4.5 การสังเคราะห์ไดซัลไฟด์จากไธออลชนิดต่างๆ โดยใช้ตัวเร่งเชิงแสง 

 

แผนภาพที่ 2.10 แสดงการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์ 4 

ชั่ง 4-เมทิลไธโอฟีนอล (50 mg, 0.40 mmol) และ โรสเบงกอล (23 mg, 0.02 mmol) ใส่ใน vial 
เติม 2-โพรพานอล 10 mL กวนด้วยแท่งแม่เหล็กที่อุณหภูมิห้อง 6 ชั่วโมง ซึ่งให้แสงแก่ปฏิกิริยาด้วย LED แสง
ขาว จากนั นสกัดด้วย sat. NaOH/CH2Cl2 ได้ 1,2-Di-p-tolyldisulfane สาร 4 เป็นของแข็งสีเหลือง (42.7 
mg, 86%) ตามล าดับ 1H NMR (CDCl3, 400 MHz):  (ppm) 7.30 (d, J = 8.4 Hz, 4H), 7.03 (d, J = 8.4 
Hz, 4H), 2.24 (s, 6H) ตรงตามเอกสารอ้างอิง17 
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แผนภาพที่ 2.11 แสดงการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์ 5 

ชั่ง 4-อะมิโนไธโอฟีนอล (50 mg, 0.40 mmol) และ โรสเบงกอล (23 mg, 0.02 mmol) ใส่ใน vial 
เติม 2-โพรพานอล 10 mL กวนด้วยแท่งแม่เหล็กที่อุณหภูมิห้อง 15 ชั่วโมง ซึ่งให้แสงแก่ปฏิกิริยาด้วย LED 
แสงขาว จากนั นสกัดด้วย sat. NaOH/CH2Cl2 แยกผลิตภัณฑ์ให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบ
คอลัมน์ (20% ethylacetate/hexane) ได้  2,2’-Disulfanediyldianiline สาร 5 เป็นของเหลวสีเหลือง 
(37.5 mg, 75%) ตามล าดับ 1H NMR (CDCl3, 400 MHz):  (ppm) 7.18 (t, J = 11.0 Hz, 4H), 6.74 (m, 
2H), 6.62 (m, 2H), 4.18 (s, 4H) ตรงตามเอกสารอ้างอิง17 

 

 

แผนภาพที่ 2.12 แสดงการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์ 6 

ชั่ง เบนซิลเมอแซพแทน (50 mg, 0.40 mmol) และ โรสเบงกอล (23 mg, 0.02 mmol) ใส่ใน vial 
เติม 2-โพรพานอล 10 mL กวนด้วยแท่งแม่เหล็กที่อุณหภูมิห้อง 15 ชั่วโมง ซึ่งให้แสงแก่ปฏิกิริยาด้วย LED 
แสงขาว จากนั นสกัดด้วย sat. NaOH/CH2Cl2 แยกผลิตภัณฑ์ให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบ
คอลั มน์  (100% hexane) ได้  1,2-Dibenzyldisulfane ส าร  6 เป็ น ขอ งแข็ งสี ข าว  (38.5 mg, 77%) 
ต าม ล า ดั บ  1H NMR (CDCl3, 400 MHz):  (ppm) 7.37 – 7.29 (m, 10H), 3.65 (s, 4H) ต ร งต า ม
เอกสารอ้างอิง17 

 
 

 
แผนภาพที่ 2.13 แสดงการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์ 7 

ชั่ง 1-ออกเทนไธออล (50 mg, 0.34 mmol) และ โรสเบงกอล (20 mg, 0.017 mmol) ใส่ใน vial 
เติม 2-โพรพานอล 10 mL กวนด้วยแท่งแม่เหล็กที่อุณหภูมิห้อง 15 ชั่วโมง ซึ่งให้แสงแก่ปฏิกิริยาด้วย LED 
แสงขาว จากนั นสกัดด้วย sat. NaOH/CH2Cl2 ได้ Dioctyldisulfane สาร 7 เป็นของเหลวใส (47.1 mg, 
94%) ตามล าดับ 1H NMR (CDCl3, 400 MHz):  (ppm) 3.30 (m, 4H), 2.70 (m, 4H), 1.69 (t, J = 7.5 
Hz, 4H), 1.30 (d, J = 2.7 Hz, 16H), 0.9 (s, 6H) ตรงตามเอกสารอ้างอิง17 

 
แผนภาพที่ 2.14 แสดงการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์ 8 
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ชั่ง 6-เมอแซพโต-1-เฮกซานอล (50 mg, 0.37 mmol) และ โรสเบงกอล (20 mg, 0.017 mmol) ใส่
ใน vial เติม 2-โพรพานอล 10 mL กวนด้วยแท่งแม่เหล็กท่ีอุณหภูมิห้อง 15 ชั่วโมง ซึ่งให้แสงแก่ปฏิกิริยาด้วย 
LED แสงขาว จากนั นสกัดด้วย sat. NaOH/CH2Cl2 ได้ 6,6’-Didisulfanediyldihexan-1-ol สาร 8 เป็น
ของเหลวสีเหลือง (44.1 mg, 89%) ตามล าดับ 1H NMR (CDCl3, 400 MHz):  (ppm) 3.66 (t, 4H), 2.77 
– 2.62 (m, 4H), 1.71 (m, 4H), 1.59 (m, 4H), 1.51 – 1.34 (m, 8H) ตรงตามเอกสารอ้างอิง17 

 

 
แผนภาพที่ 2.15 แสดงการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์ 9 

ชั่ง 2-เมอแซพโตพิริดีน (50 mg, 0.45 mmol) และ โรสเบงกอล (26 mg, 0.02 mmol) ใส่ใน vial 
เติม 2-propanol 10 mL กวนด้วยแท่งแม่เหล็กที่อุณหภูมิห้อง 3 ชั่วโมง ซึ่งให้แสงแก่ปฏิกิริยาด้วย LED แสง
ขาว จากนั นสกัดด้วย sat. NaOH/CH2Cl2 ได้ 1,2-Di(pyridine-2-yl)disulfane สาร 9 เป็นของแข็งสีขาว 
(46.2 mg, 92 %) ตามล าดับ 1H NMR (CDCl3, 400 MHz):  (ppm) 8.40 (d, J = 8.1 Hz, 2H), 7.60 - 
7.49 (m, 4H), 7.04 (m, 2H) ตรงตามเอกสารอ้างอิง17 

 
แผนภาพที่ 2.16 แสดงการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์ 10 

ชั่ง 5-โบรโมพิริดีน-2-ไธออล (50 mg, 0.45 mmol) และ โรสเบงกอล (26 mg, 0.02 mmol) ใส่ใน 
vial เติม 2-propanol 10 mL กวนด้วยแท่งแม่เหล็กที่อุณหภูมิห้อง 3 ชั่วโมง ซึ่งให้แสงแก่ปฏิกิริยาด้วย LED 
แสงขาว จากนั นสกัดด้วย sat. NaOH/CH2Cl2 ได้ 1,2-Bis(5-bromopyridin-2-yl)disulfane สาร 10 เป็น
ของแข็งสีขาว (43.0 mg, 86 %) ตามล าดับ 1H NMR (CDCl3, 400 MHz):  (ppm) 8.45 (d, J = 2.4 Hz, 
2 H), 7.66 (dd, J = 8.5, 2.4 Hz, 2 H), 7.43 (d, J = 8.5 Hz, 2 H ตรงตามเอกสารอ้างอิง17 

 

 
แผนภาพที่ 2.17 แสดงการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์ 11 

ชั่ง 2-เมอแซพโตพิริมิดีน (50 mg, 0.45 mmol) และ โรสเบงกอล (26 mg, 0.02 mmol) ใส่ใน vial 
เติม 2-propanol 10 mL กวนด้วยแท่งแม่เหล็กที่อุณหภูมิห้อง 3 ชั่วโมง ซึ่งให้แสงแก่ปฏิกิริยาด้วย LED แสง
ขาว จากนั นสกัดด้วย sat. NaOH/CH2Cl2 ได้ 1,2-Di(pyrimidin-2-yl)disulfane สาร 11 เป็นของแข็งสีขาว 
(40.5 mg, 81 %) ตามล าดับ 1H NMR (CDCl3, 400 MHz):  (ppm) 8.52 (d, J = 4.8 Hz, 4 H), 7.02 (t, 
J = 4.8 Hz, 2 H) ตรงตามเอกสารอ้างอิง17 
 



 

 

 

บทที่ 3 

วิเคราะห์ผลการทดลอง 

 

3.1 การสังเคราะห์ โบดิพี I-GB, I-RB, 3I-GB และ Di-GB 

 3.1.1 การสังเคราะห์ โบดิพี I-GB 

ผู้วิจัยสังเคราะห์โบดิพี I-GB โดยน าพิโรล 2a ท าปฏิกิริยาควบแน่นกับ 4-ไอโอโดเบนซาลดีไฮด์ โดยมี 
TFA เป็นตัวเร่ง ดังแสดงในแผนภาพที่ 3.1 เก็บผลิตภัณฑ์ในขั้นนี้มาท าให้บริสุทธิ์แล้วจึงน าไปท าปฏิกิริยาในขั้น
ที่สองและสามต่อ ซึ่งคือการท าปฏิกิริยาออกซิเดชันด้วย DDQ และ การท าให้เกิดสารประกอบกับโบรอนด้วย 
BF3OEt2 ได้ผลิตภัณฑ์เป็นของแข็งสีส้ม โดยมีร้อยละผลได้ 21% จากปฏิกิริยา 3 ขั้นตอน 

 

แผนภาพที่ 3.1 แสดงการสังเคราะห์โบดิพี I-GB 

สเปกตรัม 1H-NMR ของ I-GB ดังรูปที่  3.1 แสดงให้ เห็นว่าสัญญาณที่   6.54 ppm เป็นของ

โปรตรอน a และ สัญญาณที่  6.89 ppm เป็นของโปรตรอน b และ สัญญาณที่   7.93 ppm เป็นของ

โปรตรอน c ซึ่งทั้งสามสัญญาณเป็นของโปรตอนบนวง พิโรล และ สัญญาณที่   7.28 ppm เป็นของ

โปรตรอน d และ สัญญาณที่  7.87 ppm เป็นของโปรตรอน e และ ซึ่งทั้งสองสัญญาณเป็นของโปรตรอน
บนวงอะโรมาติก 
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รูปที่ 3.1 แสดงสเปกแตรัม 1H-NMR ของ I-GB 
 3.1.2 การสังเคราะห์ โบดิพี I-RB 

 ขั้นตอนนี้เป็นการสังเคราะห์โบดิพี I-RB เริ่มจากการใช้ เบนโซควิโนนเป็นสารตั้งต้นท า
ปฏิกิริยากับแอมโมเนียมไฮดรอกไซด์และพิริดีน ได้ออกซีม 1 ผลิตภัณฑ์ที่ได้มีลักษณะเป็นผลึกสีขาว มีผลได้ 
95 เปอร์เซ็นต์ หลังจากที่สังเคราะห์สาร 1 แล้วในขั้นแรก โดยสารนี้จะน ามาเป็นสารตั้งต้นในการสังเคราะห์
ส าร  2b หรือ  2-ฟี นิ ล พิ โรล  โดยน าส าร  1 มาท าปฏิ กิ ริ ย า  Trofimov ตาม เอกสารอ้ าง อิ ง 22 กั บ
แคลเซียมคาร์ไบด์ และ KOH โดยเติม 18-crown ลงไปเล็กน้อยเพ่ือช่วยให้ KOH สามารถละลายในชั้น
อินทรีย์ได้ดีขึ้น เนื่องจาก 18-crown นั้นเป็น phase transfer catalyst จากนั้นท าให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโคร
มาโทกราฟี ได้ผลิตภัณฑ์เป็นผลึกสีด า มีผลได้ 74 เปอร์เซ็นต์ ในล าดับถัดไปจะน าสาร 2b ที่สังเคราะห์ได้ไปใช้
ในการสังเคราะห์โบดิพี I-RB โดยน า 2b ท าปฏิกิริยากับ 4-ไอโอโดเบนซาลดีไฮด์ ด้วยวิธีการเดียวกันกับการ
สังเคราะห์ I-GB ได้ผลิตภัณฑ์เป็นของแข็งสีแดง ได้ร้อยละผลได้ 25% ผ่านปฏิกิริยา 3 ขั้นตอนจากสาร 2b ดัง
แสดงในแผนภาพที่ 3.2 
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แผนภาพที่ 3.2 แสดงการสังเคราะห์โบดิพี I-RB 

จากการวิเคราะห์ด้วย 1H-NMR ดังแสดงในรูปที่ 3.2 พบว่าสาร 1 ที่สังเคราะห์ได้มีโครงสร้างเป็น  

อะซิโทฟีโนนออกซีม โดยปรากฏสัญญาณที่  7.68 ppm แสดงโปรตรอนบนวงอะโรมาติกที่ต าแหน่ง a 

สัญญาณที่  7.49 ppm แสดงโปรตรอนบนวงอะโรมาติกที่ต าแหน่ง b,c และ สัญญาณที่  2.32  ppm 

แสดงโปรตรอนที่ต าแหน่ง d เมื่อเป็นสาร 2-ฟีนิลพิโรล (2b) แสดงสัญญาณที่  6.29 ppm เป็นของ

โปรตรอน e สัญญาณที่  6.51 ppm เป็นของโปรตรอน d และ สัญญาณที่    6.85 ppm เป็นของ

โปรตรอน f ซึ่งทั้งสามสัญญาณเป็นของโปรตอนบนวง พิโรล เพ่ิมขึ้นมา นอกจากนี้ยังพบสัญญาณที่  8.32  
ppm เป็นของโปรตรอน i สัญญาณนี้จะมีค่า chemical shift สูง เนื่องจากอิทธิพลของไนโตรเจนที่มีค่า EN 
สูงดึงอิเล็กตรอนบริเวณนี้ 

สเปกตรัม 1H-NMR ของ I-RB แสดงให้เห็นว่าเหลือสัญญาณที่เป็นของโปรตอนบนวง พิโรล ที่   

6.62 ppm เป็นของโปรตรอน e และ สัญญาณที่  6.85 ppm เป็นของโปรตรอน d เมื่อเกิดสารประกอบกับ

โบรอน โดยโปรตรอน f ที่   6.85 ppm ของพิโรลหายไป นอกจากนี้สัญญาณที่  7.31 ppm เป็นของ

โปรตรอน c และ สัญญาณที่  7.47 – 7.35 ppm เป็นของโปรตรอน a,b ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนบน

วงฟีนิล นอกจากนี้สัญญาณที่  7.93 – 7.79 ppm เป็นของโปรตรอน h,i ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตอนบนวง
ไอโอโดเบนซีนเพิ่มข้ึนมา แสดงให้เห็นว่าปฏิกิริยาการควบแน่นกับไอโอโดเบนซาลดีไฮด์เกิดอย่างสมบูรณ์ 
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รูปที่ 3.2 แสดงสเปกแตรัม 1H-NMR ของ อะซิโตฟีโนนออกซีม (1), 2-ฟีนิลพิโรล (2b) และ I-RB 
 

3.1.3 การสังเคราะห์โบดิพี 3I-GB 

ผู้วิจัยสังเคราะห์โบดิพี 3I-GB โดยน า I-GB ท าปฏิกิริยากับ ไอโอดีนโมโนคลอไรด์ในไดคลอโรมีเทน 
ดังแสดงในแผนภาพที่ 3.3 ได้ผลิตภัณฑ์เป็นของแข็งสีม่วง มีร้อยละผลได้ 68 เปอร์เซ็นต์  

 

แผนภาพที่ 3.3 แสดงการสังเคราะห์โบดิพี 3I-GB 
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สเปกตรัม 1H-NMR ของ 3I-GB ดังรูปที่ 3.3 แสดงให้เห็นว่า การแทนที่หมู่ไอโอดีนบนวงพิโรลท าให้
สัญญาณของโปรตรอนบนวงพิโรลหายไปหนึ่งสัญญาณคือ โปรตรอน a ที่ 6.54 ppm ของสารตั้งต้น I-GB 

นอกจากนี้สัญญาณของวงไพโรลใน 3I-GB ที่  7.04 ppm และ สัญญาณที่  7.32 – 7.28 ppm เป็นของ

โปรตรอน a และ b มีการเลื่อนไปทาง  สูงขึ้น นอกจากนี้แล้ว สัญญาณที่  7.93 – 7.79 (m) เป็นของ
โปรตรอน c,d และ ซึ่งเป็นสัญญาณของโปรตรอนบนวงอะโรมาติกท่ีต าแหน่งเมโซยังคงอยู่ แสดงให้เห็นว่าการ
เกิดไอโอดิเนชันที่ต าแหน่งเบต้าบนวงพิโรลเท่านั้น 

 

รูปที่ 3.3 แสดงสเปกแตรัม 1H-NMR ของ 3I-GB 
3.1.4 การสังเคราะห์โบดิพี Di-GB 

ผู้วิจัยสังเคราะห์โบดิพี Di-GB โดยน า I-GB ท าปฏิกิริยากับ แคลเซียมคาร์ไบด์ จากปฏิกิริยาโซโนกา
ชิระ โดยมีตัวเร่งปฏิกิริยาคือ พัลลาเดียมอะซิเตต และคอปเปอร์ (I) ไอโอไดด์ ในสภาวะเบส โดยใช้ไตรเอทิลลา
มีนในอะซิโตไนไตรล์ โดยใช้สภาวะตามเอกสารอ้างอิง25 ดังแสดงในแผนภาพที่ 3.4 ได้ผลิตภัณฑ์เป็นของแข็งสี
ส้ม โดยมีร้อยละผลได้เพียง 12 เปอร์เซ็นต ์

 

แผนภาพที่ 3.4 แสดงการสังเคราะห์โบดิพี Di-GB 

สเปกตรัม 1H-NMR ของ Di-GB ดังรูปที่ 3.4 แสดงให้เห็นว่าสัญญาณที่  6.54 เป็นของโปรตรอน a 

และ สัญญาณที่  6.89  เป็นของโปรตรอน b และ สัญญาณที่   7.93  เป็นของโปรตรอน c ซึ่งทั้งสาม

สัญญาณเป็นของโปรตอนบนวง พิโรล และ สัญญาณที่  7.48 เป็นของโปรตรอน d และ สัญญาณที่  7.62 
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เป็นของโปรตรอน e และ ซึ่งทั้งสองสัญญาณเป็นของโปรตรอนบนวงอะโรมาติก โดยโปรตรอนทั้ง 5 สัญญาณ
นี้แสดงให้เห็นว่าสารที่เตรียมได้มีความสมมาตร นอกจากนี้มวลโมเลกุลได้ถูกยืนยันด้วยแมสสเปกโตรเมทรี ซึ่ง
ได้เท่ากับ 558.1696 ซึ่งตรงกับ มวลโมเลกุลของสารประกอบ Di-GB คือ 558.18 ดังแสดงในรูปที่ 3.5 

 

รูปที่ 3.4 แสดงสเปกแตรัม 1H-NMR ของ Di-GB 
 

 

รูปที่ 3.5 แสดงแมสสเปกตรัม ของ Di-GB 

 

 

3.2 สมบัติเชิงแสงของ I-GB, I-RB, 3I-GB และ Di-GB  

 เมื่อสังเคราะห์โบดิพีทั้ง 4 ชนิดแล้ว ผู้วิจัยจึงท าการศึกษาสมบัติเชิงแสงของสารดังแสดงในตารางที่ 
3.1 เมื่อละลาย I-GB I-RB 3I-GB และ Di-GB ด้วยไดคลอโรมีเทน ได้สารละลายสีเหลือง สีชมพู สีชมพูและสี
ส้ม ตามล าดับ และเรืองแสงสีเขียว สีส้ม สีส้ม และไม่เรืองแสง ตามล าดับ ภายใต้แสง UV จากหลอดแบล็ก
ไลท์ จากสเปกตรัมการดูดกลืนแสงของ I-GB I-RB 3I-GB และ Di-GB พบว่า มีสัญญาณการดูดกลืนแสงสูงสุด
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ที่ความยาวคลื่น 503 550 548 และ 504 นาโนเมตร ตามล าดับ และมีค่าสัญญาณการคายแสงสูงสุดที่ความ
ยาวคลื่น 522 590 586 นาโนเมตรและไม่คายแสง ตามล าดับ การเคลื่อนที่ของสัญญาณดูดกลืนและคายแสง
สูงสุดไปทางค่าความยาวคลื่นมากขึ้น (Red shift) เป็นผลจากการเพ่ิมคอนจูเกตที่วงฟีนิล เห็นได้จาก I-GB 
และ I-RB นอกจากนี้เป็นผลมาจากการเพิ่มของหมู่ไอโอไดด์เช่นกัน เห็นได้จาก I-GB และ 3I-GB 

ผู้วิจัยคาดว่า Di-GB เกิดปรากฏการณ์ Photo-induce electron transfer โดยสารเกิดการถ่ายโอน
อิเล็กตรอนจากหมู่ให้อิเล็กตรอนซึ่งคือโบรอนของโบดิพีด้านหนึ่งไปยังอะตอมไนโตรเจนของโบดิพีอีกด้านหนึ่ง 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ตารางท่ี 3.1 แสดงสมบัติเชิงแสงของ I-GB, I-RB, 3I-GB และ Di-GB 

โครงสร้างของสาร สีของสารละลาย ความยาวคลื่นที่
ดูดกลืนแสงสูงสุด 
(nm) 

ความยาวคลื่นที่
คายแสงสูงสุด 
(nm) 

ใน visible light ใน day light 

I-GB 

 

   
 
503 

 
 
522 
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I-RB 

 

 

 

 

 

 
 
550 

 
 
590 

3I-GB 

 

 

 

 

 

 
 
548 

 
 
586 

Di-GB 

 

 
 

 

 
 

 

 
 
 
 
504 

 
 
 
 
- 

 

 

 

3.3 การสังเคราะห์ไดซัลไฟด์จาก 4-chlorothiophenol โดยใช้ตัวเร่งเชิงแสง 

 3.3.1 การใช้ I-GB, I-RB, 3I-GB และ Di-GB เป็นตัวเร่งเชิงแสง เปรียบเทียบกับ โรสเบงกอล 

 ผู้วิจัยใช้ 4-chlorothiophenol เป็นสารตัวอย่างในการศึกษาปฏิกิริยาการออกซิไดซ์ไธออลด้วยแสง
ไปเป็นไดซัลไฟด์ เมื่อใช้ I-GB, I-RB, 3I-GB และ Di-GB หรือ โรสเบงกอล เป็นตัวเร่งเชิงแสงในตัวท าละลาย
เมทานอล ให้แสงแก่ปฏิกิริยาด้วย LED แสงขาว %conversion ได้แสดงไว้ดังตารางที่ 3.2 

ตารางท่ี 3.2 แสดงสังเคราะห์ไดซัลไฟด์จาก 4-chlorothiophenol เมื่อใช้ตัวเร่งเชิงแสงต่างๆ 
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Entry Photocatalyst %mol Time (hr) %conversiona 
1 I-GB 1 3 29 % 
2 I-RB 1 3 19 % 
3 3I-GB 1 3 24 % 
4 Di-GB 1 3 19 % 
5 Rose bengal 1 3 27 % 
6 I-GB 5 3 100 % 
7 Rose bengal 5 6 100 % 
8 Rose bengal 5 15 0 %b 
9 Rose bengal 0 15 0 % 
a %conversion หาได้จากเทคนิค 1H NMR b ไม่ให้แสง 

ที่เวลา 3 ชั่วโมง ผู้วิจัยหา %conversion ด้วยเทคนิค 1H NMR ใช้ CDCl3 เป็นตัวท าละลาย พบว่า 
เมื่อใช้ Photocatalyst 1%mol เป็น I-GB, I-RB, 3I-GB, Di-GB หรือ โรสเบงกอล ได้ %conversion อยู่
ในช่วง 20-30 เปอร์เซ็นต์ (ตารางที่ 3.2 ล าดับที่ 1-5) ซึ่งมีประสิทธิภาพไม่ต่างกัน แต่เมื่อใช้ Photocatalyst 
5% mol   I-GB ให้ 100 %conversion ภายใน 3 ชั่วโมงขณะที่ โรสเบงกอลต้องใช้เวลา 6 ชั่วโมง อย่างไรก็
ตาม โรสเบงกอล 5% mol ยังสามารถท าให้ปฏิกิริยาเกิดสมบูรณ์ได้ และโรสเบงกอลหาซื้อได้ทั่วไปตาม
ท้องตลาด นอกจากนี้ยังไม่เคยมีใครใช้โรสเบงกอลเป็นตัวเร่งเชิงแสง ผู้วิจัยจึงเลือกใช้ โรสเบงกอล เป็นตัวเร่ง
เชิงแสงในการศึกษาปัจจัยอื่นๆ ที่มีผลต่อการเกิดไดซัลไฟด์จากไธออล ต่อไป 

 3.3.2 ผลของเฉดสีของแสงในการสังเคราะห์ ไดซัลไฟด์จาก 4-chlorothiophenol 

จากผลวิจัยข้างต้น ผู้วิจัยจึงใช้ โรสเบงกอล 5 โมลเปอร์เซ็นต์ เป็นตัวเร่งเชิงแสง ศึกษาการเปลี่ยน  4-
chlorothiophenol เป็นไดซัลไฟด์ เมื่อใช้ ตัวท าละลายที่ใช้คือเมทานอล ให้แสงแก่ปฏิกิริยาด้วย LED สีต่างๆ 
ดังตารางที่ 3.3 

ตารางท่ี 3.3 แสดงสังเคราะห์ไดซัลไฟด์จาก 4-chlorothiophenol เมื่อใช้ตัวเร่งเชิงแสงต่างๆ 
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Entry Light source Yielda 
1 White LED 90 % 
2 Blue LED 99 % 
3 Green LED 96 % 
4 Red LED 18 %b 
a ร้อยละผลได้หาได้จากการกรองตัวเร่งออกจากปฏิกิริยาโดยผ่านซิลิกาในกรวยกรอง bร้อยละผลได้หาได้
จากการผลิตภัณฑ์ให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคคอลัมน์โครมาโทกราฟี 

เมื่อครบ 15 ชั่วโมง ผู้วิจัยกรองตัวเร่งออกจากปฏิกิริยาโดยผ่านซิลิกาในกรวยกรอง พบว่า เมื่อใช้ 
LED สีขาว ฟ้าและเขียว ปฏิกิริยาเกิดสมบูรณ์ (ตารางที่ 3.3 ล าดับที่ 1-3) ตรวจสอบโดยเทคนิคโครมาโทก
ราฟีแบบบาง ได้ผลิตภัณฑ์เป็นของแข็งสีเหลือง มีผลได้มากกว่า 90 แต่ถ้าใช้ LED สีแดงปฏิกิริยาเกิดไม่
สมบูรณ์ ได้ผลิตภัณฑ์เพียง 18 เปอร์เซ็นต์ แยกผลิตภัณฑ์ให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟี ผู้วิจัยพิสูจน์
ทราบโครงสร้างของไดซัลไฟด์โดยมี 1H-NMR สเปกตรัมแสดงดังรูปที่ 3.6 

สเปกตรัม 1H-NMR ของสาร 3 ดังรูปที่  3.6 แสดงให้เห็นว่าสัญญาณที่   7.40 ppm เป็นของ

โปรตรอน a และ สัญญาณที่  7.27 ppm เป็นของโปรตรอน b ซึ่งทั้งสองสัญญาณเป็นของโปรตรอนบน
วงอะโรมาติก 

 

รูปที่ 3.6 แสดงสเปกแตรัม 1H-NMR ของไดซัลไฟด์ 3 

ผู้วิจัยจึงเลือกใช้ LED แสงขาว ในการศึกษาปัจจัยอื่นๆ ที่มีผลต่อการเกิดไดซัลไฟด์จากไธออล ต่อไป 

 3.3.3 ผลของตัวท าละลาย ในการสังเคราะห์ ไดซัลไฟด์จาก 4-chlorothiophenol 
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หลังจากที่ผู้วิจัยได้ทราบว่า LED แสงขาวและโรสเบงกอล 5 โมลเปอร์เซ็นต์ เป็นตัวเร่งเชิงแสง เป็น
สภาวะที่เหมาะสม ผู้วิจัยจึงคัดเลือกตัวท าละลายต่างๆ โดยใช้ 4-chlorothiophenol ศึกษาการเปลี่ยนเป็นได
ซัลไฟด์ ดังตารางที่ 3.4 ตามสภาวะดังกล่าว 

ตารางท่ี 3.4 แสดงการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์จาก 4-chlorothiophenol เมื่อใช้ตัวท าละลายต่างๆ 

 

Entry Solvent %conversiona 
1 2-propanol 100 % 
2 DMF 100 % 
3 Acetonitrile 100 % 
4 Toluene 100 % 
a %conversion หาได้จากเทคนิค 1H NMR 

เมื่อท าปฏิกิริยาครบ 15 ชั่วโมง ผู้วิจัยหา %conversion ด้วยเทคนิค 1H NMR ใช้ CD3OD เป็นตัวท า

ละลาย เนื่องจากสัญญาณของตัวท าละลายไม่อยู่ในช่วงอะโรมาติกและท าให้  รวมถึงรูปแบบสัญญาณของ
สารตั้งต้นกับผลิตภัณฑ์ แตกต่างกันชัดเจน เหมาะสมกว่าการใช้ CDCl3 และเร็วกว่าการท าคอลัมน์โครมาโทก
ราฟี เราพบว่า การใช้ 2-โพรพานอล, ไดเมทิลฟอร์มาไมด์, อะซิโตไนไทรล์ หรือ โทลูอีน เป็นตัวท าละลายก็ให้ 
100% conversion ทั้งสิ้น แม้ โทลูอีนเป็นตัวท าละลายไม่มีขั้ว ไม่สามารถละลายโรสเบงกอลได้ ยังสามารถ
ท าให้ปฏิกิริยาเกิดสมบูรณ์ แสดงว่าสามารถใช้ โรสเบงกอล เป็นตัวเร่งเชิงแสงแบบต่างเฟสได้ ผู้วิจัยจึงเลือกใช้ 
2-propanol เป็นตัวท าละลาย เพราะเป็นตัวท าละลายที่ไม่เป็นพิษ ตามเอกสารอ้างอิง27 

3.3.4 ผลของเวลาในการสังเคราะห์ ไดซัลไฟด์จาก 4-chlorothiophenol 

ผู้วิจัยทราบถึง ตัวท าละลาย และแหล่งก าเนิดแสงที่เหมาะสมแล้ว เราต้องการจะหาว่า เวลา เท่าไรจึง
จะเหมาะในการท าปฏิกิริยา ดังนั้นเราจึงใช้ 4-chlorothiophenol เป็นตัวอย่าง ศึกษาการเปลี่ยนเป็นได
ซัลไฟด์ และติดตามปฏิกิริยาที่เวลาต่างๆ และผลแสดง ดังตารางที่ 3.5 

ตารางท่ี 3.5 แสดงการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์จาก 4-chlorothiophenol ที่เวลาต่างๆ 
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Entry Time %conversiona 
1 10 min 4 % 
2 30 min 14 % 
3 1 hr 29 % 
4 3 hr 33 % 
5 6 hr 100 % 
6 15 hr 100 % 
a %conversion หาได้จากเทคนิค 1H NMR 

เมื่อเวลาผ่านไป 10 นาที, 30 นาที, 1 ชั่วโมง, 3 ชั่วโมง และ 6 ชั่วโมง ผู้วิจัยหา %conversion ด้วย
เทคนิค 1H NMR ใช้ CD3OD เป็นตัวท าละลาย พบว่าใช้เวลา 6 ชั่วโมงจะเกิดปฏิกิริยาอย่างสมบูรณ์ แม้จะทิ้ง
ปฏิกิริยาไว้จนถึง 15 ชั่วโมง ก็ได้ 100 %conversion โดยไม่มีผลิตภัณฑ์อ่ืนๆเกิดขึ้นมา ซึ่งแสดงให้เห็นว่า 
สภาวะนี้เป็นสภาวะที่ไม่รุนแรง ดังแสดงในรูปที่ 3.7 เมื่อถึงขั้นตอนนี้ ผู้วิจัยจึงได้สภาวะที่ดีที่สุดในการ
เกิดปฏิกิริยาซึ่งคือ ใช้โรสเบงกอล 5%mol และท าปฏิกิริยาใน 2-โพรพานอล เครื่องก าเนิดแสงเป็น LED 
แสงขาว โดยท าปฏิกิริยาที่อุณหภูมิห้องเป็นเวลาอย่างน้อย 6-15 ชั่วโมง  

 

3.4 การสังเคราะห์ไดซัลไฟด์จากไธออลชนิดต่างๆ โดยใช้ตัวเร่งเชิงแสง 

 เมื่อผู้วิจัยได้สภาวะที่ดีที่สุดในการเกิดปฏิกิริยาแล้ว จึงน าไธออลที่มีหมู่แทนที่ชนิดต่างๆ 9 ชนิดมา
ศึกษาการเกิดไดซัลไฟด์ ผ่านปฏิกิริยาการเร่งเชิงแสงด้วยโรสเบงกอล ดังแสดงในตารางที่ 3.6 

ตารางท่ี 3.6 แสดงการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์จากไธออลชนิดต่างๆ โดยใช้ตัวเร่งเชิงแสง 

 

ล าดับที่ โครงสร้างของไดซัลไฟด์  เ ว ล า ที่ ใ ช้ ใ น ก า ร
เกิดปฏิกิริยา (ชั่วโมง) 

ร้ อ ย ล ะ
ผลได้a 

 
1 

 
3 

   
6 

 
90 % 

 
2 

 
4 

 
6 

 
86 % 
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3  

5 

 
15 

 
75 %b 

 
4  

6 

 
15 

 
77 %b 

 
5 

 

 
7 

 
15 

 
94 % 

 
6 

 

 
8 

 
15 

 
89 % 

 
7  

9 

 
3 

 
92 % 

 
8 

 
10 

 
3 

 
86 % 

 
9 

 
11 

 
3 

 
81 % 

a ร้อยละผลได้หาได้จากการแยกผลิตภัณฑ์ออกจากโรสเบงกอลได้โดยสกัดด้วย sat. NaOH/CH2Cl2  

b ร้อยละผลได้หาได้จากการผลิตภัณฑ์ให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคคอลัมน์โครมาโทกราฟี 

จากตารางที่ 3.6 พบว่า สาร 4 เกิดปฏิกิริยาสมบูรณ์ใช้เวลา 6 ชั่วโมง (ตารางที่ 3.6 ล าดับที่ 2) ซึ่ง
สามารถแยกผลิตภัณฑ์ออกจากโรสเบงกอลได้โดยสกัดด้วย sat. NaOH/CH2Cl2 โดยโรสเบงกอลจะละลายอยู่
ในชั้นน้ าซึ่งเป็นเกลือของคาร์บอกซิเลท ขณะที่ ผลิตภัณฑ์ละลายอยู่ในชั้นอินทรีย์ ดังแสดงในรูปที่ 14ก เมื่อ
ระเหยตัวท าละลายได้ สาร 4 เป็นของแข็งสีเหลือง 86 เปอร์เซ็นต์ ซึ่ง สาร 4 เป็นอะโรมาติกไธออล โครงสร้าง
คล้ายสาร 3 มาก จึงใช้เวลาในการเกิดปฏิกิริยาใกล้เคียงกัน สเปกตรัม 1H-NMR ของสาร 4 ดังรูปที่ 3.8 แสดง

ให้เห็นว่าสัญญาณที่  7.30  เป็นของโปรตรอน a และ สัญญาณที่  7.03  เป็นของโปรตรอน b ซึ่งทั้งสอง

สัญญาณเป็นของโปรตรอนบนวงอะโรมาติก สัญญาณที ่ 2.24  เป็นของโปรตรอน c ซึ่งเป็นหมู่เมทิล 
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รูปที่ 3.7 แสดงสเปกแตรัม 1H-NMR ของไดซัลไฟด์ 4 

จากตารางที่ 3.6 พบว่า สาร 5 และสาร 6 (ตารางที่ 3.6 ล าดับที่ 3 และ 4) เกิดปฏิกิริยาสมบูรณ์ใช้
เวลา 15 ชั่วโมง สามารถแยกผลิตภัณฑ์ออกจากโรสเบงกอลได้โดยสกัดด้วย sat. NaOH/CH2Cl2 ระเหยตัวท า
ละลายแล้วตรวจสอบโครงสร้างด้วย 1H-NMR พบผลิตภัณฑ์ข้างเคียงเล็กน้อยจึง แยกผลิตภัณฑ์ให้บริสุทธิ์ด้วย
เทคนิคโครมาโทกราฟี ได้สาร 5 เป็นของแข็งสีเหลือง 75 เปอร์เซ็นต์    และสาร 6 เป็นของแข็งสีขาว 77 
เปอร์เซ็นต์ แม้ สาร 5 จะเป็นอะโรมาติกไธออล แต่อะตอมซัลเฟอร์ไม่ได้ต่อกับวงอะโรมาติกโดยตรง และสาร 
6 มีหมู่อะมิโนซึ่งไวต่อการเกิดปฏิกิริยาข้างเคียง จึงใช้เวลาในการเกิดปฏิกิริยานานกว่า สาร 3 และ 4 
ผลิตภัณฑ์ข้างเคียงท่ีเกิดข้ึนคาดว่าเป็นการเกิด over oxidation 

จากตารางที่ 3.6 พบว่า สาร 7 และ 8 (ตารางที่ 3.6 ล าดับที่ 5 และ 6) เกิดปฏิกิริยาสมบูรณ์ใช้เวลา 
15 ชั่วโมง สามารถแยกผลิตภัณฑ์ออกจากโรสเบงกอลได้โดยสกัดด้วย sat. NaOH/CH2Cl2 ระเหยตัวท า
ละลายได้ สาร 7 เป็นของเหลวใส 94 เปอร์เซ็นต์ และสาร 8 เป็นของเหลวสีเหลือง 89 เปอร์เซ็นต์ ซึ่ง สาร 7 
และ 8  เป็นอะลิฟาติกไธออล การเกิดแรดิคัล ของอะตอมซัลเฟอร์ยากเพราะไม่มี เรโซแนนซ์ของวงเบนซี
นช่วยท าให้แรดิคัลเสถียรเหมือนสาร 3 และ 4 จึงใช้เวลาในการเกิดปฏิกิริยานานกว่าสาร 3 และ 4 สเปกตรัม 
1H-NMR ของสาร 7 ดังรูปที่ 3.9 แสดงให้เห็นว่าสัญญาณที่  3.30  เป็นของโปรตรอน a สัญญาณที่  2.70  

เป็นของโปรตรอน b สัญญาณที่  1.69  เป็นของโปรตรอน c สัญญาณที่  1.30 เป็นของโปรตรอน d, e, f, 

g และ สัญญาณที่  0.90 เป็นของโปรตรอน h 
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รูปที่ 3.8 แสดงสเปกแตรัม 1H-NMR ของไดซัลไฟด์ 7 

จากตารางที่ 3.6 พบว่า สาร 9, 10 และ 11 (ตารางที่ 3.6 ล าดับที่ 7 8 และ 9) ซึ่งเป็นเฮเทอโรไซ
คลิกไธออล เกิดปฏิกิริยาสมบูรณ์ใช้เวลา 3 ชั่วโมงเท่านั้น และสามารถแยกผลิตภัณฑ์ออกจากโรสเบงกอลได้
โดยสกัดด้วย sat. NaOH/CH2Cl2 ระเหยตัวท าละลายได้ สาร 9 เป็นของแข็งสีขาว 92 เปอร์เซ็นต์ สาร 10 
เป็นของแข็งสีขาว 86 เปอร์เซ็นต์ และ สาร 11 เป็นของแข็งสีขาว 81 เปอร์เซ็นต์ เราคาดว่า สาร 9, 10 และ 
11  เป็นเฮเทอโรไซคลิกไธออล ดังนั้นการเกิดแรดิคัลของอะตอมซัลเฟอร์จึงเกิดง่ายเพราะมีเรโซแนนซ์ของ
วงอะโรมาติกและไนโตรเจนอะตอม ช่วยท าให้แรดิคัลเสถียรมากกว่าสาร 3 และ 4 จึงใช้เวลาในการ

เกิดปฏิกิริยา เร็วกว่า สาร 3 และ 4 สเปกตรัม 1H-NMR ของสาร 8 ดังรูปที่ 3.10 แสดงให้เห็นว่าสัญญาณที่  

8.40  เป็นของโปรตรอน a สัญญาณที่  7.60 – 7.49 เป็นของโปรตรอน b และ สัญญาณที่  7.04  เป็น
ของโปรตรอน c 



36 

 

 

 
รูปที่ 3.9 แสดงสเปกแตรัม 1H-NMR ของไดซัลไฟด์ 9 

 

3.5 กลไกการเกิดไดซัลไฟด์จากไธออล โดยใช้ตัวเร่งเชิงแสง 

 ผู้วิจัยคาดว่า ตัวเร่งเชิงแสงมีกลไกในการเปลี่ยนไธออลให้เป็นไดซัลไฟด์ ดังแผนภาพที่ 3.5 

 

แผนภาพที่ 3.5 แสดงกลไกการเกิดไดซัลไฟด์จากไธออล โดยใช้ตัวเร่งเชิงแสง 

 เมื่อตัวเร่งเชิงแสงสถานะพ้ืน (Photocat) ได้รับพลังงานแสงจะเปลี่ยนไปอยู่ในสถานะกระตุ้น singlet 
(1Photocat*) แล้วเกิด inter system crossing (ISC) เป็นสถานะกระตุ้น triplet (3Photocat*) เมื่อตัวเร่ง
เชิงแสงกลับมาที่สถานะพ้ืนอีกครั้ง เพ่ือเข้าวงจรของตัวเร่ง ท าให้ ออกซิเจน triplet (3O2) ซึ่งมีอยู่ทั่วไปใน
บรรยากาศ เปลี่ยนเป็นออกซิเจน singlet (1O2) ซึ่งเป็น ROS (Reactive oxygen species) เมื่อ ออกซิเจน 
singlet เปลี่ยนอะตอมซัลเฟอร์ของไธออลให้เป็นซัลเฟอร์แรดิคัล เพื่อคลัปปลิ้งเป็นไดซัลไฟด์ในขั้นตอนสุดท้าย 
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และได้ไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์ออกมาเป็นผลิตภัณฑ์ข้างเคียง สอดคล้องกับผลการทดลองในตารางที่ 3.6 ที่ว่า
ความเร็วในการเกิดปฏิกิริยา เฮเทอโรไซคลิกไธออล > อะโรมาติกไธออล > อะลิฟาติกไธออล ตามล าดับ 

 เมื่อศึกษาปฏิกิริยาออกซิเดชันที่เกิดขึ้นดังแสดงในแผนภาพที่ 3.6 เลขออกซิเดชันของอะตอมซัลเฟอร์
ในโมเลกุลไธออล คือ -1 เมื่อเป็นไดซัลไฟด์ เลขออกซิเดชันของอะตอมซัลเฟอร์ในโมเลกุลไธออล คือ 0 แสดง
ว่าครึ่งปฏิกิริยาออกซิเดชันเกี่ยวข้องกับ 2 e- ส าหรับครึ่งปฏิกิริยารีดักชัน ออกซิเจน singlet (1O2) มีเลข
ออกซิเดชัน 0 เมื่อรับอิเล็กตรอนจากครึ่งปฏิกิริยาออกซิเดชัน ออกซิเจน singlet เปลี่ยนเป็นไฮโดรเจนเปอร์
ออกไซด์ ซึ่งเลขออกซิเดชันของแต่ละอะตอมออกซิเจนในโมเลกุล คือ -1 แสดงว่าครึ่งปฏิกิริยารีดักชัน
เกี่ยวข้องกับ 2 e- หรือกรณีที่ ออกซิเจน singlet เปลี่ยนเป็นน้ า ซึ่งเลขออกซิเดชันของอะตอมออกซิเจนใน
โมเลกุล คือ -2 แสดงว่าครึ่งปฏิกิริยารีดักชันเกี่ยวข้องกับ 4 e- 

 

แผนภาพที่ 3.6 ครึ่งปฏิกิริยาออกซิเดชันและรีดักชันของไธออลและ ออกซิเจน singlet 

 



 

 

 

บทที่ 4 

สรุปผลการทดลอง 

 

4.1 สรุปผลการทดลอง 

โครงงานวิจัยนี้ได้น าโรสเบงกอลและโบดิพี 4 ชนิดคือ I-GB, I-RB, 3I-GB และ Di-GB เพ่ือน ามาใช้
เป็นตัวเร่งเชิงแสงในปฏิกิริยาการสังเคราะห์ไดซัลไฟด์จากไธออล โดยโบดิพี 4 ชนิดสังเคราะห์ได้จากพิโรลซึ่งมี
ร้อยละผลได้อยู่ในช่วง 12 - 68 เปอร์เซ็นต์ ตามล าดับ พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค 1H-NMR และวิเคราะห์
สมบัติเชิงแสงของโบดิพี เมื่อน าโบดิพีทั้ง 4 ชนิดและโรสเบงกอลมาใช้เป็นตัวเร่งเชิงแสง ในปฏิกิริยาการ
สังเคราะห์ไดซัลไฟด์จาก 4-chlorothiophenol พบว่า มีประสิทธิภาพไม่ต่างกัน จึงใช้โรสเบงกอลเป็นตัวเร่ง
เชิงแสงเพ่ือหาสภาวะที่ดีที่สุดในการเกิดปฏิกิริยา พบว่า ใช้ โรสเบงกอล 5 โมลเปอร์เซ็นต์ ตัวท าละลายคือ 2-
โพรพานอล ให้แสงด้วย LED แสงขาว และใช้เวลา 6 - 15 ชั่วโมงที่อุณหภูมิห้องในการเกิดปฏิกิริยาสมบูรณ์ 
แล้วสามารถใช้สภาวะนี้สังเคราะห์ไดซัลไฟด์จากไธออลต่างๆอีก 8 ชนิด ให้ร้อยละผลได้ที่ดี 75 - 94 
เปอร์เซ็นต ์
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รูปที่ 1ก สเปกตรัม 1H-NMR ของออกซีม (1) 
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รูปที่ 2ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ 2-ฟีนิลพิโรล (2b) 
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รูปที่ 3ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ I-GB 
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รูปที่ 4ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ I-RB 
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รูปที่ 5ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ 3I-GB 
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รูปที่ 6ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ Di-GB 
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รูปที่ 7ก แมสสเปกตรัม ของ Di-GB 
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รูปที่ 8ก สเปกตรัมการดูดกลืนและคายแสง ของ I-GB 
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รูปที่ 9ก สเปกตรัมการดูดกลืนและคายแสง ของ I-RB 
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รูปที่ 10ก สเปกตรัมการดูดกลืนและคายแสง ของ 3I-GB 
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รูปที่ 11ก สเปกตรัมการดูดกลืนและคายแสง ของ Di-GB 
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รูปที่ 12ก การพัน LED สีต่างๆ ในบีกเกอร์เพื่อใช้เป็นแหล่งก าเนิดแสง 
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รูปที่ 13ก การกรองตัวเร่งเชิงแสงออกจากปฏิกิริยาโดยใช้ซิลิกาบนกรวยกรอง 
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รูปที่ 14ก การสกัดตัวเร่งเชิงแสงออกจากปฏิกิริยาโดยใช้กรวยแยก 
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รูปที่ 15ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ Bis(4-chlorophenyl) disulfide (3) 
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รูปที่ 16ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ 1,2-Di-p-tolyldisulfane (4) 
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รูปที่ 17ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ 2,2’-Disulfanediyldianiline (5) 
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รูปที่ 18ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ 1,2-Dibenzyldisulfane (6) 
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รูปที่ 19ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ Dioctyldisulfane (7) 
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รูปที่ 20ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ 6,6’-Didisulfanediyldihexan-1-ol (8) 
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รูปที่ 21ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ 1,2-Di(pyridine-2-yl)disulfane (9) 
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รูปที่ 22ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ 1,2-Bis(5-bromopyridin-2-yl)disulfane (10) 
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รูปที่ 23ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ 1,2-Di(pyrimidin-2-yl)disulfane (11) 
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