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บทคัดย่อ 

  งานวิจัยนี้มุ่งเน้นท่ีจะพัฒนาการสังเคราะห์พอลิฟีนิลีนเอไทนิลีน (PPEs) จากการใช้แพลเลเดียมท่ี
ตรึงบนแคลเซียมคาร์บอเนตเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธุ์ ผ่านการท าปฏิกิริยาโซโนกาชิราคัปปลิง ซึ่ง
สภาวะท่ีเหมาะสมในการเกิดปฏิกิริยาคือ ใช้ไดไอโซโพรพิลอะมีนเป็นเบส และไดเมทิลฟอร์มาร์ไมด์เป็นตัว
ท าละลายภายใต้อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส หลังจากตกตะกอนด้วยเมทานอล ให้ร้อยละผลได้ของ PPEs 
สูงถึง 99 เปอร์เซ็นต์ ข้อมูลทางเจลเพอมีเอชันโครมาโทกราฟีของ PPEs แสดงมวลโมเลกุลเฉล่ียโดยน้ าหนัก
สูง 24,185 ดัลตัน องศาการเกิดพอลิเมอร์สูงถึง 53 และดัชนีการกระจายน้ าหนักโมเลกุลของพอลิเมอร์มีค่า 
2.7 ข้อมูลทาง Inductively coupled plasma optical emission spectrometer แสดงค่าการชะของ
โลหะแพลเลเดียมใน PPEs มีค่า 0.3%w/w เมื่อเปรียบเทียบผลท่ีได้กับวิธีการสังเคราะห์ PPEs โดยใช้ 
PdCl2(PPh3)2 ซึ่งเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาแบบเอกพันธุ์ PPEs ท่ีสังเคราะห์ได้จากแพลเลเดียมท่ีตรึงบนแคลเซียม
คาร์บอเนตนั้นมีสมบัติท่ีดีกว่าในด้านขององศาการเกิดพอลิเมอร์ การกระจายตัวของพอลิเมอร์ และค่าการ
ชะของโลหะแพลเลเดียม 
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Abstract 

  Our research focus on the development of the synthesis of poly(p-phenylene-
ethynylene)s (PPEs) from palladium supported on calcium carbonate as heterogeneous 
catalyst via the Sonogashira coupling reaction. The optimum condition of this reaction is 
using a diisopropylamine as a base and dimethylformamide as a solvent at 80 °C. After 
precipitation with methanol, PPEs are successfully prepared in excellent yield (99%). The 
Gel Permeation Chromatography (GPC) data indicates that an average molecular weight 
(MW) is 24,185 while degree of polymerization (DP) and polydispersity index (PDI) are 53 and 
2.7 respectively. Inductively coupled plasma optical emission spectrometer (ICP-OES) 
measurement reveals that leaching of palladium into PPEs are 0.3%w/w. When compare 
these data with the conventional homogeneous catalyst, PdCl2(PPh3)2, it indicates that our 
PPEs show better properties in term of DP, PDI and leaching of palladium.  
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บทท่ี 1 
บทน า 

 
1.1 ความเป็นมาและความส าคัญของปัญหา 

  ปฏิกิริยาโซโนกาชิราคัปปลิง (Sonogashira coupling) เป็นปฏิกิริยาหนึ่งท่ีมีความส าคัญต่อ 
การสังเคราะห์ทางเคมีอินทรีย์ สามารถสังเคราะห์สารอินทรีย์ท่ีมีโมเลกุลซับซ้อนเลียนแบบสารในธรรมชาติ
ได้ โดยน ามาใช้ประโยชน์ในอุตสาหกรรมยา สารเคมีทางการเกษตร และอิเล็กทรอนิกส์1 ซึ่งตัวเร่งปฏิกิริยามี
บทบาทส าคัญเป็นอย่างยิ่ง และจากรูปแบบของตัวเร่งปฏิกิริยาในการเกิดปฏิกิริยาคัปปลิง 2 รูปแบบ ท่ี
ส่งผลต่อประสิทธิภาพในการเร่งปฏิกิริยา คือแบบเอกพันธุ์ (homogeneous) ซึ่งหลังการเกิดปฏิกิริยาจะ
แยกตัวเร่งปฏิกิริยาออกมาจากผลิตภัณฑ์ได้ยาก มีโลหะแพลเลเดียมเหลืออยู่ในผลิตภัณฑ์ ไม่สามารถน า
ตัวเร่งปฏิกิริยากลับมาใช้ซ้ า2 และแบบวิวิธพันธุ์ (heterogeneous) ซึ่งพบว่าปฏิกิริยาท่ีเกิดขึ้นมีโลหะ
แพลเลเดียมเหลือในผลิตภัณฑ์ในปริมาณน้อย สามารถแยกตัวเร่งปฏิกิริยาออกมาจากผลิตภัณฑ์ และเมื่อ
ส้ินสุดปฏิกิริยาแล้วสามารถน ากลับมาใช้ใหม่ได้3 ในปัจจุบันแม้จะมีงานวิจัยท่ีพัฒนาตัวเร่งปฏิกิริยา        
แบบวิวิธพันธุ์เป็นจ านวนมาก แต่เป็นเพียงการสังเคราะห์สารโมเลกุลเล็ก4-6 ส าหรับพอลิเมอร์นั้น มีเพียงการ
ใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาแบบเอกพันธุ์ในการสังเคราะห์7-8 ดังนั้นในงานวิจัยนี้จึงสนใจพัฒนาวิธีสังเคราะห์          
พอลิฟีนิลีนเอไทนิลีน โดยใช้แพลเลเดียมบนแคลเซียมคาร์บอเนตซึ่งเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธุ์ เพื่อ
สามารถลดการปนเป้ือนของแพลเลเดียมในผลิตภัณฑ์และน าพอลิเมอร์ไปใช้ในอุตสาหกรรมต่าง ๆ 
 

1.2 ทฤษฎีและความรู้พื้นฐานที่เก่ียวข้อง 

  1.2.1 ปฏิกิริยาโซโนกาชิราคัปปลิง 

  ปฏิกิริยาโซโนกาชิราคัปปลิง เป็นปฏิกิริยาท่ีช่วยในการเช่ือมต่อโมเลกุลฐานคาร์บอน โดยมีโลหะ
แพลเลเดียมเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาให้ เกิดพันธะระหว่างเทอร์มินัลแอลไคน์ (terminal alkynes) กับ            
แอริลเฮไลด์ (aryl halide) และมีคอปเปอร์เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาร่วม โดยกลไกในปฏิกิริยานี้แบ่งออก        
เป็น 2 วงจร คือวงจรของแพลเลเดียม และวงจรของคอปเปอร์แสดงดังรูปท่ี 1.19 
  วงจรของแพลเลเดียม จะเกิดจากการท่ีตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม  (สาร A) ท าปฏิกิริยา           
ออกซิเดทีฟแอดดิชัน (oxidative addition) กับสารประกอบแอริลเฮไลด์ เกิดเป็นสารมัธยันต์ของ
แพลเลเดียม (สาร B) โดยปฏิกิริยาในขั้นนี้คือขั้นก าหนดปฏิกิริยา ต่อมาสารประกอบนี้จะไปท าปฏิกิริยา  
ทรานส์เมทัลเลชันกับสารประกอบคอปเปอร์อะเซทิไลด์  (copper acetylide, สาร F)  จากวงจรคอปเปอร์ 
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ซึ่งจะให้สารประกอบคอปเปอร์เฮไลด์ (copper halide, สาร G) และเกิดเป็นสารประกอบเชิงซ้อนของ
แพลเลเดียม (สาร C) ท่ีจะเปล่ียนรูปโดย ทรานส์-ซิส ไอโซเมอไรเซชันเป็นสาร D ก่อนท่ีจะท าฏิกิริยา        รี
ดักทีฟอีลิมิเนชัน (reductive elimination) ได้สารแอลไคน์ และตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม (สาร A) กลับ
เข้าสู่วงจรต่อไป 
  วงจรของคอปเปอร์ จะเริ่มจากสาร F เกิดปฏิกิริยาทรานส์เมทัลเลชันกับสาร B ได้สาร G ซึ่ง     
คอปเปอร์จะท าหน้าท่ีเป็นเบสในสารประกอบ E ท าให้เทอร์มินัลโปรตอน (terminal proton) มีความ   
เป็นกรด และไปท าปฏิกิริยากับสารประกอบเอมีนตติยภูมิ (tertiary amine) เกิดเป็นสาร F ในวงจร     
คอปเปอร์ตามเดิม 
 
 

 

 
รูปที่ 1.1 แสดงวงจรปฏิกิริยาโซโนกาชิราคัปปลิง10 
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 1.2.2 ตัวเร่งปฏิกิริยา 

  ตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีใช้ในปฏิกิริยานี้ คือโลหะแพลเลเดียมในรูปของวาเลนต์ศูนย์ (zerovalent) และมี
เกลือเฮไลด์ของคอปเปอร์เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาร่วม โดยมีรูปแบบตัวเร่งปฏิกิริยา 2 รูปแบบคือ ตัวเร่งปฏิกิริยา
แบบเอกพันธุ์และแบบวิวิธพันธุ์ ข้ึนอยู่กับสถานะของตัวเร่งปฏิกิริยาและสารต้ังต้น 
  ส าหรับตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีใช้ในสภาวะท่ัวไปของปฏิกิริยาจะเป็นแบบเอกพันธุ์ได้แก่  PdOAc2, 
PdCl2(PPh3)2 ซึ่งเป็นแพลเลเดียมในรูปไบวาเลนต์ (bivalent) จะถูกรีดิวซ์โดยลิแกนด์ให้เป็น รูปวาเลนต์
ศูนย์ และ Pd(PPh3)4 ซึ่งเป็นแพลเลเดียมในรูปของวาเลนต์ศูนย์อยู่แล้ว 
  และจากข้อด้อยของตัวเร่งปฏิกิริยาแบบเอกพันธุ์ ท าให้การพัฒนาโลหะแพลเลเดียมไปเป็นตัวเร่ง
ปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธุ์ เริ่มน ามาใช้ในปฏิกิริยา เช่น การใช้แพลเลเดียมตรึงบนคาร์บอน11 แพลเลเดียมตรึง
บนแคลเซียมคาร์บอเนต4 แพลเลเดียมตรึงอยู่บนซิลิกาท่ีมีรูพรุน12 และแพลเลเดียมตรึงบนซิงค์เฟอร์ไรท์13 

 

  1.2.3 พอลิฟีนลิีนเอไทนิลีน 

  พอลิฟีนิลีนเอไทนิลีนเป็นพอลิเมอร์ท่ีมีโครงสร้างแบบคอนจูเกตแสดงดังรูปท่ี 1.2 ท าให้มีสมบัติเป็น
สารประกอบเคมีอินทรีย์กึ่งตัวน าไฟฟ้าและเป็นวัตถุดิบส าคัญในการประยุกต์ใช้เป็นอุปกรณ์ทาง
อิเล็กทรอนิกส์และโฟโตนิกส์ นอกจากนี้ยังน าไปใช้เป็นตัวตรวจวัดความช้ืน ไอระเหยสารเคมี และ
สารประกอบโปรตีน เป็นต้น14 

  ในการสังเคราะห์พอลิฟีนิลีนเอไทนิลีนจากปฏิกิริยาโซโนกาชิราคัปปลิงนั้น พบเพียงการสังเคราะห์
ด้วยตัวเร่งปฏิกิริยาแบบเอกพันธุ์7-8 ท าให้โลหะแพลเลเดียมปริมาณมาก (3,000-3,700 ppm) หลุดเข้าไปฝัง
กับสายโซ่พอลิเมอร์  ซึ่งส่งผลกระทบต่อสมบัติความเป็นสารกึ่งตัวน าไฟฟ้า15-16 ดังนั้นในการพัฒนาตัวเร่ง
ปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธุ์จึงเป็นทางเลือกหนึ่งเพื่อลดปริมาณโลหะแพลเลเดียมท่ีหลุดเข้าไปในผลิตภัณฑ์ 
 

 

รูปที่ 1.2 แสดงโครงสร้างท่ัวไปของพอลิฟีนิลีนเอไทนิลีน 
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1.3 งานวิจัยที่เก่ียวข้อง 

  1.3.1 การสังเคราะห์ด้วยตัวเร่งปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธุ์ในปฏิกิริยาคัปปลิง 

  ในปี ค.ศ. 2007 Coelho และคณะ4 สังเคราะห์สารประกอบแอลเคนผ่านปฏิกิริยาสเตนล่ีคัปปลิง
ระหว่างแอริลเฮไลด์กับไตรบิวทิลฟีนิลทิน ด้วยตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม/แคลเซียมคาร์บอเนต โดยไม่ใช้ 
ลิแกนด์ ดังแผนภาพท่ี 1.1 ให้ร้อยละผลได้ 60-100% และเมื่อน าตัวเร่งปฏิกิริยากลับมาใช้ซ้ า 3 ครั้ง ยังคง
ให้ร้อยละผลได้ท่ีสูงถึง 98% 

 
แผนภาพที่ 1.1 แสดงการสังเคราะห์สารประกอบแอลเคนโดยใช้แพลเลเดียม/แคลเซียมคาร์บอเนตเป็น

ตัวเร่งปฏิกิริยา 
 

  ในปี ค.ศ. 2008 Sotiriou-Leventis และคณะ12 สังเคราะห์สารประกอบแอลไคน์ผ่านปฏิกิริยา   
โซโนกาชิราคัปปลิงระหว่างแอริลเฮไลด์และฟีนิลอะเซทิลีน ด้วยตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมท่ีตรึงอยู่บน      
ซิลิกาท่ีมีรูพรุน (MCF silica) แสดงดังรูปท่ี 1.3 โดยไม่ใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาร่วมคอปเปอร์และลิแกนด์           
ดังแผนภาพท่ี 1.2 ให้ร้อยละผลได้ 62-74% และเมื่อน าตัวเร่งปฏิกิริยากลับมาใช้ซ้ า 3 ครั้ง ให้ร้อยละผลได้
ท่ี 66% 

 
รูปที่ 1.3 แสดงโครงสร้างของตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมท่ีตรึงอยู่บนซิลิกาท่ีมีรูพรุน 

 

 

แผนภาพที่ 1.2 แสดงการสังเคราะห์สารประกอบแอลไคน์โดยใช้แพลเลเดียมท่ีตรึงอยู่บนซิลิกาท่ีมีรูพรุน
เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา 
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  ในปี ค.ศ. 2011 Zeng และคณะ17 สังเคราะห์ไบฟีนิลผ่านปฏิกิริยาอุลมานน์คัปปลิงจากการ 
คัปปลิงด้วยตัวเองของแอริลเฮไลด์ ด้วยตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมท่ีตรึงบนเปลือกหอย (Pd/SP) โดยไม่ใช้ 
ลิแกนด์ ดังแผนภาพท่ี 1.3 ให้ร้อยละผลได้สูงถึง 100% และสามารถน าตัวเร่งปฏิกิริยากลับมาใช้ซ้ าได้โดย
ร้อยละผลได้ลดลงจากเดิมเพียงเล็กน้อย 

 

แผนภาพที่ 1.3 แสดงการสังเคราะห์ไบฟีนิลโดยใช้แพลเลเดียมท่ีตรึงบนเปลือกหอยเป็นตัวเร่งปฏิกิริยา 
 

  ในปี ค.ศ. 2011 Tao และคณะ5 สังเคราะห์สารประกอบแอลไคน์ผ่านปฏิกิริยาโซโนกาชิราคัปปลิง
ระหว่างแอริลเฮไลด์และฟีนิลอะเซทิลีน ดังแผนภาพท่ี 1.4  ด้วยตัวเร่งปฏิกิริยา FDU-15 mesopolymer-
supported N-heterocyclic carbine/palladium (FDU-NHC/Pd(II)) ดังรูปท่ี 1.4 ให้ร้อยละผลได้สูง  
80-100% และเมื่อน าตัวเร่งปฏิกิริยากลับมาใช้ซ้ า 10 ครั้ง ไม่พบการหลุดออกของโลหะแพลเลเดียมใน
ผลิตภัณฑ์ 

 
รูปที่ 1.4 แสดงโครงสร้างของตัวเร่งปฏิกิริยา FDU-NHC/Pd(II) 

 

 

แผนภาพที่ 1.4 แสดงการสังเคราะห์สารประกอบแอลไคน์โดยใช้ FDU-NHC/Pd(II) เป็นตัวเร่งปฏิกริิยา 
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 ในปี ค.ศ. 2013 Veerakumar และคณะ6 สังเคราะห์สารประกอบแอลเคน แอลคีน และแอลไคน์
ผ่านปฏิกิริยาซูซูกิคัปปลิง เฮคคัปปลิง และโซโนกาชิราคัปปลิง ตามล าดับ ด้วยตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมท่ี
ตรึงบน amine-functionalized silica (Pd/NH2-SiO2) ดังรูปท่ี 1.5 โดยไม่ใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาร่วมคอปเปอร์
และลิแกนด์ ดังแผนภาพท่ี 1.5 ให้ร้อยละผลได้สูง 80-98% 

 
รูปที่ 1.5 แสดงโครงสร้างของตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/NH2-SiO2 

 

 

แผนภาพที่ 1.5 แสดงการสังเคราะห์สารโดยใช้ Pd/NH2-SiO2 เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาในปฏิกิริยาซูซูกิคัปปลิง 
เฮคคัปปลิง และโซโนกาชิราคัปปลิง  
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 ในปี  ค . ศ .  2013 Singh และคณะ 13 สั ง เ คร าะห์ ส า รประกอบแอลไคน์ ผ่ านปฏิ กิ ริ ย า 
โซโนกาชิราคัปปลิงระหว่างระหว่างแอริลเฮไลด์และฟีนิลอะเซทิลีน จากตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมท่ีตรึง
บนซิงค์เฟอร์ไรท์ (Pd-ZnFe2O4) โดยไม่ใช้ลิแกนด์ ดังแผนภาพท่ี 1.6 ให้ร้อยละผลได้สูง 70-90% แม้จะใช้
แพลเลเดียมปริมาณต่ า ไม่มีการหลุดออกของแพลเลเดียม และตัวเร่งปฏิกิริยาสามารถน ากลับมาใช้ซ้ าได้ 

 

แผนภาพที่ 1.6 แสดงการสังเคราะหส์ารประกอบแอลไคน์โดยใช้ Pd-ZnFe2O4 เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา 

 

  1.3.2 การสังเคราะห์พอลิฟีนิลีนเอไทนิลีนด้วยตัวเร่งปฏิกิริยาแบบเอกพันธุ์ 

  การสังเคราะห์พอลิฟีนิลีนเอไทนิลีนในงานวิจัยท่ีผ่านมา จะสังเคราะห์ผ่านตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีเป็น
แบบเอกพันธุ์ ดังต่อไปนี้ 
  ในปี ค.ศ. 1998 Li และคณะ7 สังเคราะห์โคพอลิเมอร์หลายชนิดผ่านปฏิกิริยาโซโนกาชิราคัปปลิง
ระหว่างไดเอไทนิลเบนซีนและไดอัลคอกซีไดไอโอโดแอลีน ดังแผนภาพท่ี 1.7 พบว่าพอลิเมอร์ท่ีสังเคราะห์
ได้มีมวลโมเลกุลเฉล่ียโดยน้ าหนักอยู่ในช่วง 24,400 ถึง 28,000 และยังพบว่าการใช้ตัวเร่งท่ีอยู่ในบรรยากาศ
ของแก๊สเฉื่อยจะสามารถสังเคราะห์พอลิเมอร์น้ าหนักโมเลกุลสูง  ๆ ได้ดีกว่าตัวเร่งท่ีท าปฏิกิริยาใน
บรรยากาศปกติ 

 

แผนภาพที่ 1.7 แสดงการสังเคราะห์โคพอลิเมอร์ผ่านปฏิกิริยาโซโนกาชิราคัปปลิงโดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา
แบบเอกพันธุ์ 
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  ในปี ค.ศ. 2002 Wilson และคณะ8 สังเคราะห์ไดอัลคิลและไดอัลคอกซีฟีนิลีนเอไทนิลินพอลิเมอร์
โดยใช้แก๊สอะเซทิลีนเป็นสารต้ังต้นและใช้ปริมาณของตัวเร่งปฏิกิริยาเพียง 0.1% ดังแผนภาพท่ี 1.8 พบว่า
มวลโมเลกุลเฉล่ียโดยน้ าหนักของพอลิเมอร์ท่ีสูงท่ีสุดจะต้องใช้ตัวท าละลายผสมของพิเพอริดีนกับโทลูอีน 
ในอัตราส่วน 1 : 1 และมีอัตราส่วนของไดไอโอโดแอรีนกับแก๊สอะเซทิลีนอยู่ในช่วง 1 ถึง 1.1 ซึ่งสามารถให้
ผลิตภัณฑ์ท่ีมีหน่วยซ้ าต้ังแต่ 90-350 หน่วย  

 

แผนภาพที่ 1.8 แสดงการสังเคราะห์พอลิฟีนิลีนเอไทนิลีนโดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาแบบเอกพันธุ์ 

 

  จากงานวิจัยท่ีกล่าวข้างต้น จะเห็นว่ามีการพัฒนาตัวเร่งปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธุ์จ านวนมาก และ
แสดงให้เห็นถึงประสิทธิภาพของตัวเร่งปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธุ์ แต่สารท่ีน ามาพัฒนานั้นมีแค่โมเลกุลขนาด
เล็ก ในขณะท่ีการสังเคราะห์พอลิฟีนิลีนเอไทนิลีนโดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาแบบเอกพันธุ์ ก่อให้เกิดปัญหาการ
หลุดของโลหะแพลเลเ ดียมเข้าไปฝัง ในสายพอลิเมอร์  และส่งผลถึง คุณสมบั ติ ในการเป็นสาร 
กึ่งตัวน าไฟฟ้า15-16 จึงสนใจพัฒนาวิธีสังเคราะห์พอลิฟีนิลีนเอไทนิลีนซึ่งเป็นสารโมเลกุลกุลใหญ่ โดยใช้
แพลเลเดียมบนแคลเซียมคาร์บอเนตเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธุ์ เพื่อลดผลกระทบต่อสมบัติดังกล่าว 
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1.4 วัตถุประสงค์ของงานวิจัย 

  1.4.1 หาสภาวะท่ีเหมาะสมในการน าตัวเร่งปฏิกิริยาแคลเซียมคาร์บอเนตส าหรับการสังเคราะห์พอ
ลิฟีนิลีนเอไทนิลีน [poly(p-phenyleneethynylene)s, PPEs] 
  1.4.2 ได้พอลิเมอร์ท่ีมีมวลโมเลกุลเฉล่ียโดยน้ าหนัก (average molecular weight) สูงและมีร้อย
ละผลได้ท่ีสูง 

 
รูปที่ 1.6 แสดงโครงสร้างของพอลิฟีนิลีนเอไทนิลีน 

  
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 
 

 

 
บทท่ี 2 

การทดลอง 
   
2.1 เคร่ืองมือ อุปกรณ์ และสารเคมีที่ใช้ในการทดลอง 

  2.1.1 เคร่ืองมือและอุปกรณ์ 
   1. เครื่องนิวเคลียร์แมกเนติกเรโซแนนซ์สเปกโตรมิเตอร์ (Nuclear Magnetic   
   Resonance Spectrometer), Varian Mercury 400 MHz 
    2. เครื่องเจลเพอมีเอชันโครมาโทกราฟี (Gel Permeation Chromatography), Waters 
   600 Controller, Refractive Index Detector (Waters 2414) 
   3. เครื่อง Inductively coupled plasma optical emission spectrometer (ICP- 
   OES) ยี่ห้อ Thermo รุ่น ICAP 6000 series  
   4. เครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุน (Rotary evaporator) รุ่น N-1000, Tokyo   
   Rikkakikai CO., LTD 
      5. เครื่องกวนแม่เหล็กแบบให้ความร้อน (Hotplate and Stirrer), JENWAY 1000 
   6. เครื่องช่ังไฟฟ้าทศนิยม 4 ต าแหน่ง AB204-S, Mettler Toledo 
   7. แผ่น TLC Silica gel aluminum sheet, MERCK & Co., Inc. 
   8. เครื่องท าให้แห้งด้วยระบบสุญญากาศ (Vacuum dry) 

 2.1.2 สารเคมี 
  2.1.2.1 สารต้ังต้นและสารท าปฏิกิริยา 
    1. ไฮโดรควิโนน 
   2. 2-เอทิลเฮกซิลโบรไมด์ 
    3. โพแทสเซียมไฮดรอกไซด์ 
    4. ไอโอดีนโมโนคลอไรด์ 
    5. 1,4-ไดไอโอโดเบนซีน 
    6. เอไทนิลไตรเมทิลไซเลน 
   7. ไตรเอทิลามีน (TEA) 
    8. เตตระคีซ(ไตรฟีนิลฟอสฟีน)แพลเลเดียม(0) 
    9. แพลเลเดียม(II)อะซิเตท 
    10. บิส(ไตรฟีนิลฟอสฟีน)แพลเลเดียม(II)คลอไรด์ 
    11. แพลเลเดียม/แคลเซียมคาร์บอเนต
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    12. แพลเลเดียม/คาร์บอน  
    13. คอปเปอร์(I)ไอโอไดด์ 
    14. โพแทสเซียมคาร์บอเนต 
    15. ไตรฟีนิลฟอสฟีน 
    16. 1,8-Diazabicycloundec-7-ene (DBU) 
    17. พิเพอริดีน (PIP) 
    18. ไดไอโซโพรพิลอะมีน (DIPA) 

  2.1.2.2 ตัวท าละลาย 
    1. ไดเมทิลซัลฟอกไซด์ (DMSO)  
    2. เมทานอล (MeOH) 
    3. เตตระไฮโดรฟูแรน (THF) 
    4. ไดคลอโรมีเทน (CH2Cl2) 
    5. ไดเมทิลฟอร์มาร์ไมด์ (DMF) 
    6. 2-โพรพานอล 
    6. 1-เมทิล-2-ไพโรริโดน (NMP) 

   2.1.2.3 สารอื่นๆ 
    1. เฮกเซน 
    2. ซิลิกาเจล 60 (0.063 - 0.200 mm) 
    3. โซเดียมซัลเฟตแอนไฮดรัส (Na2SO4) 
    4. คลอโรฟอร์ม-ดี, 99.8 atom% 
    5. อะซิโตน (C3H6O) 
    6. แอมโมเนียมคลอไรด์ (NH4Cl) 
    7. น้ าปราศจากไอออน 
    8. โซเดียมไทโอซัลเฟต 
    9. กรดกัดทอง (aqua regia) 
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2.2 การสังเคราะห์มอนอเมอร์ 

 2.2.1 การสังเคราะห์ 1,4-บิส((2-เอทิลเฮกซิล)ออกซี)-2,5-ไดไอโอโดเบนซีน (1) 

 

แผนภาพที่ 2.1 แสดงการสังเคราะห์สาร 1a 

 ช่ังไฮโดรควิโนน (2.00 g, 18.16 mmol) และโพแทสเซียมไฮดรอกไซด์ (5.09 g, 90.82 mmol) 
ลงในขวดก้นกลม เติมไดเมทิลซัลฟอกไซด์ 20 mL กวนด้วยแท่งแม่เหล็กจนสารละลายเป็นเนื้อเดียวกัน 
หยด 2-เอทิลเฮกซิลโบรไมด์ (10.52 g, 54.49 mmol) กวนด้วยแท่งแม่เหล็กต่อไปท่ีอุณหภูมิห้อง เป็นเวลา 
16 ช่ัวโมง จากนั้นท าให้สารละลายมีสภาพเป็นกลางด้วยแอมโมเนียมคลอไรด์ สกัดปฏิกิริยาด้วย 
ไดคลอโรมีเทนและน้ าในกรวยแยก 3 ครั้ง โดยเก็บช้ันสารอินทรีย์ ท าให้แห้งด้วยโซเดียมซัลเฟต กรอง
โซเดียมซัลเฟตออกแล้วน าช้ันสารอินทรีย์ไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหยตัวท าละลาย
ออก ต่อมาน าสารท่ีได้มาท าให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบคอลัมน์ โดยใช้วัฏภาคนิ่งเป็น 
ซิลิกาเจล และวัฏภาคเคล่ือนท่ีเป็นเฮกเซน ทดสอบหาสาร 1a จากเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบช้ันบาง เก็บ
ใส่ขวดก้นกลม และน าไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหยตัวท าละลายท่ีเป็นวัฏภาคเคล่ือนท่ี

ออก ได้สารท่ีเป็นของเหลวใส 4.32 g (18.16 mmol, 71%) 1H NMR (400 MHz, CDCl3):  (ppm) 6.83 
(s, 1H), 3.79 (d, J = 4.5 Hz, 1H), 1.71 (d, J = 5.5 Hz, 1H), 1.58 – 1.24 (m, 4H), 1.08 – 0.82 (m, 
3H) 
 

 

 
แผนภาพที่ 2.2 แสดงการสังเคราะห์สาร 1 

 ช่ังสาร 1a (4.32 g, 12.93 mmol) ลงในขวดก้นกลม เติมเมทานอล 200 mL หยดไอโอดีน 
โมโนคลอไรด์ (8.39 g, 51.70 mmol) ในสภาวะท่ีมีอุณหภูมิต่ ากว่า 15 °C น าไปกวนด้วยแท่งแม่เหล็กท่ี
อุณหภูมิ 75 °C ภายใต้บรรยากาศไนโตรเจน เป็นเวลา 1 วัน จากนั้นสกัดปฏิกิริยาด้วยไดคลอโรมีเทนและ
น้ าในกรวยแยก 3 ครั้ง โดยเก็บช้ันสารอินทรีย์ น าไปล้างไอโอดีนด้วยโซเดียมไทโอซัลเฟต 3 ครั้ง ท าให้แห้ง
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ด้วยโซเดียมซัลเฟต กรองโซเดียมซัลเฟตออกแล้วน าช้ันสารอินทรีย์ไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุน
เพื่อระเหยตัวท าละลายออก ต่อมาน าสารท่ีได้มาท าให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบคอลัมน์ โดย
ใช้วัฏภาคนิ่งเป็นซิลิกาเจล และวัฏภาคเคล่ือนท่ีเป็นเฮกเซน ทดสอบหาสาร 1 จากเทคนิคโครมาโทกราฟี
แบบช้ันบาง เก็บใส่ขวดก้นกลม และน าไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหยตัวท าละลายท่ี
เป็นวัฏภาคเคล่ือนท่ีออก ได้สารท่ีเป็นของเหลวใส 4.21 g (12.93 mmol, 56%) 1H NMR (400 MHz, 

CDCl3):  (ppm) 7.17 (s, 1H), 3.82 (d, J = 5.4 Hz, 2H), 1.73 (dt, J = 12.0, 5.9 Hz, 1H), 1.62 – 
1.40 (m, 4H), 1.37 – 1.27 (m, 4H), 0.93 (dd, J = 15.9, 7.2 Hz, 6H)  

 

 2.2.2 การสังเคราะห์ 1,4-ไดเอไทนิลเบนซีน (2) 

 
แผนภาพที่ 2.3 แสดงการสังเคราะห์สาร 2a 

ช่ัง 1,4-ไดไอโอโดเบนซีน (500 mg, 1.52 mmol) เตตระคีซ(ไตรฟีนิลฟอสฟีน)แพลเลเดียม(0) 
(92.44 mg, 0.08 mmol) คอปเปอร์ (I)ไ อ โอ ได ด์  (28.57 mg, 0.15 mmol) ลง ในขวดก้นกลม เ ติม 
เตตระไฮโดรฟูแรน 30.00 mL เอไทนิลไตรเมทิลไซเลน (595.21 mg, 6.06 mmol) และไตรเอทิลามีน 
(919 mg, 9.09 mmol) น าไปกวนด้วยแท่งแม่เหล็กท่ีอุณหภูมิ 50 °C ภายใต้บรรยากาศไนโตรเจน เป็น
เวลา 1 วัน จากนั้นสกัดด้วยแอมโมเนียมคลอไรด์และไดคลอโรมีเทนในกรวยแยก 3 ครั้ง โดยเก็บช้ัน
สารอินทรีย์ ท าให้แห้งด้วยโซเดียมซัลเฟต กรองโซเดียมซัลเฟตออกแล้วน าช้ันสารอินทรีย์ไปเข้ าเครื่อง
ระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหยตัวท าละลายออก ต่อมาน ามาท าให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟี
แบบคอลัมน์ โดยใช้วัฏภาคนิ่งเป็นซิลิกาเจล และวัฏภาคเคล่ือนท่ีเป็นเฮกเซนลงไป ทดสอบหาสาร 2a จาก
เทคนิคโครมาโทกราฟีแบบช้ันบาง เก็บใส่ขวดก้นกลม และน าไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพื่อ
ระเหยตัวท าละลายท่ีเป็นวัฏภาคเคล่ือนท่ีออก ได้สารท่ีเป็นของแข็งสีขาว 409.60 mg (1.52 mmol, 

100%) 1H NMR (400 MHz, CDCl3):  (ppm) 7.39 (s, 1H), 0.24 (s, 4H) 
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แผนภาพที่ 2.4 แสดงการสังเคราะห์สาร 2 

ช่ังสาร 2a (0.40 g, 1.49 mmol) และโพแทสเซียมคาร์บอเนต (0.31 g, 2.23 mmol) ลงในขวด
ก้นกลม เติมไดคลอโรมีเทน 3.00 mL และเมทานอล 3.00 mL น าไปกวนด้วยแท่งแม่เหล็กท่ีอุณหภูมิห้อง 
เป็นเวลา 1 วัน จากนั้นสกัดปฏิกิริยาด้วยแอมโมเนียมคลอไรด์และไดคลอโรมีเทนในกรวยแยก 3 ครั้ง โดย
เก็บช้ันสารอินทรีย์ ท าให้แห้งด้วยโซเดียมซัลเฟต กรองโซเดียมซัลเฟตออกแล้วน าช้ันสารอินทรีย์ไปเข้า
เครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหยตัวท าละลายออก ได้สารท่ีเป็นของแข็งสีน้ าตาล 0.19 g (1.49 

mmol, 100%) 1H NMR (400 MHz, CDCl3):  (ppm) 7.44 (s, 1H), 3.17 (s, 1H) 

 

2.3 การสังเคราะห์พอลิฟีนิลีนเอไทนิลีน 

 2.3.1 ศึกษาผลของตัวเร่งปฏิกิริยาชนิดต่าง ๆ ในการสังเคราะห์พอลิฟีนิลีนเอไทนลิีน 

 

แผนภาพที่ 2.5 แสดงการสังเคราะห์สาร 3 จากสภาวะต่าง ๆ 

ช่ังสาร 1 (100 mg, 0.17 mmol) สาร 2 (21.45 mg, 0.17 mmol) คอปเปอร์(I)ไอโอไดด์ (6.48 
mg, 0.034 mmol) ไตรฟีนิลฟอสฟีน (8.92 mg, 0.034 mmol) และตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม (0.017 
mmol) ชนิดต่าง ๆ ได้แก่ แพลเลเดียม(II)อะซิเตท แพลเลเดียม/คาร์บอน แพลเลเดียม/แคลเซียม
คาร์บอเนต ลงใน sealed tube เติมตัวท าละลายและเบสชนิดต่างๆในอัตราส่วน 1 : 2 (0.05 M) ตามล าดับ 
น าไปกวนด้วยแท่งแม่เหล็กท่ีอุณหภูมิ 80 °C ภายใต้บรรยากาศไนโตรเจน เป็นเวลา 20 ช่ัวโมง กรองตัวเร่ง
ปฏิกิริยาออกด้วยส าลีโดยใช้ไดคลอโรมีเทนเป็นตัวชะ (ยกเว้นตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม(II)อะซิเตท) แล้ว
น าของผสมท่ีผ่านการกรองไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหยตัวท าละลายและตัวชะออก 
จากนั้นน ามาตกตะกอนด้วยเมทานอลเย็น ล้างตะกอนด้วยเมทานอล 3 ครั้ง และน าไปเข้าเครื่องดูด

สุญญากาศ ได้สารท่ีเป็นของแข็ง 1H NMR (400 MHz, CDCl3):  (ppm) 7.50 (s, 1H), 7.01 (s, 1H), 3.93 
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(s, 1H), 1.80 (s, 1H), 1.55 (s, 2H), 1.34 (s, 3H), 0.94 (d, J = 34.2 Hz, 4H จากนั้นน าไปวิเคราะห์ด้วย
เครื่องเจลเพอมีเอชันโครมาโทกราฟีเพื่อค านวณมวลโมเลกุลเฉล่ียโดยจ านวน 
  

  2.3.2 ศึกษาผลของเบสชนิดต่าง ๆ ในการสังเคราะห์พอลิฟีนิลนีเอไทนิลีน 

 

แผนภาพที่ 2.6 แสดงการสังเคราะห์สาร 3 โดยใช้เบสชนิดต่าง ๆ 

 ช่ังสาร 1 (100 mg, 0.17 mmol) สาร 2 (21.45 mg, 0.17 mmol), คอปเปอร์(I)ไอโอไดด์ (6.48 
mg, 0.034 mmol) ไตรฟีนิลฟอสฟีน (8.92 mg, 0.034 mmol) และแพลเลเดียม/แคลเซียมคาร์บอเนต 
(36.18 mg, 0.017 mmol) ลงใน sealed tube เติมไดเมทิลฟอร์มาร์ไมด์และเบสชนิดต่าง ๆ ได้แก่ พิเพอริ
ดีน ไดไอโซโพรพิลอะมีน 1-เมทิล-2-ไพโรริโดน ไตรเอทิลามีน และ 1,8-Diazabicycloundec-7-ene ใน
อัตราส่วน 1 : 2 (0.05 M) ตามล าดับ น าไปกวนด้วยแท่งแม่เหล็กท่ีอุณหภูมิ 80 °C ภายใต้บรรยากาศ
ไนโตรเจน เป็นเวลา 20 ช่ัวโมง กรองตัวเร่งปฏิกิริยาออกด้วยส าลีโดยใช้ไดคลอโรมีเทนเป็นตัวชะ แล้วน า
ของผสมท่ีผ่านการกรองไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหยตัวท าละลายและตัวชะออก 
จากนั้นน ามาตกตะกอนด้วยเมทานอลเย็น ล้างตะกอนด้วยเมทานอล 3 ครั้ง และน าไปเข้าเครื่องดูด
สุญญากาศ ได้สารท่ีเป็นของแข็ง จากนั้นน าไปวิเคราะห์ด้วยเครื่องเจลเพอมีเอชันโครมาโทกราฟีเพื่อค านวณ
มวลโมเลกุลเฉล่ียโดยจ านวน 
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2.4 ทดสอบการหลุดของโลหะแพลเลเดียมในผลิตภัณฑ์ 

 2.4.1 ทดสอบเปรียบเทียบกับตัวเร่งปฏิกิริยาแบบเอกพนัธุ ์

 

แผนภาพที่ 2.7 แสดงการสังเคราะห์สาร 3 โดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาแบบเอกพันธุ์ 

 ช่ังสาร 1 (100 mg, 0.17 mmol) สาร 2 (21.45 mg, 0.17 mmol) คอปเปอร์(I)ไอโอไดด์ (6.48 
mg, 0.034 mmol) ไตรฟีนิลฟอสฟีน (8.92 mg, 0.034 mmol) และบิส(ไตรฟีนิลฟอสฟีน)แพลเลเดียม
( II) ค ลอ ไ ร ด์  (11.93 mg, 0.017 mmol) ล ง ใ น  sealed tube เ ติ ม ไ ด เ ม ทิ ลฟ อ ร์ ม า ร์ ไ ม ด์ แ ละ 
ไดไอโซโพรพิลอะมีนในอัตราส่วน 1 : 2 (0.05 M) ตามล าดับ น าไปกวนด้วยแท่งแม่เหล็กท่ีอุณหภูมิ 80 °C 
ภายใต้บรรยากาศไนโตรเจน เป็นเวลา 20 ช่ัวโมง กรองตัวเร่งปฏิกิริยาออกด้วยส าลีโดยใช้ไดคลอโรมีเทน
เป็นตัวชะ แล้วน าของผสมท่ีผ่านการกรองไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุน เพื่อระเหยตัวท าละลาย
และตัวชะออก จากนั้นน ามาตกตะกอนด้วยเมทานอลเย็น ล้างตะกอนด้วยเมทานอล 3 ครั้ง และน าไปเข้า
เครื่องดูดสุญญากาศ ได้สารท่ีเป็นของแข็ง จากนั้นน าไปวิเคราะห์ด้วยเครื่องเจลเพอมีเอชันโครมาโทกราฟี
เพื่อค านวณมวลโมเลกุลเฉล่ียโดยจ านวน และวิเคราะห์ด้วยเทคนิค Inductively coupled plasma 
optical emission spectrometer (ICP-OES) เพื่อวัดปริมาณโลหะแพลเลเดียมท่ีหลุดเข้าไปในผลิตภัณฑ์ 
 

 2.4.2 ทดสอบเปรียบเทียบกับตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม/คาร์บอน  

 

แผนภาพที่ 2.8 แสดงการสังเคราะห์สาร 3 โดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม/คาร์บอน 
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 ช่ังสาร 1 (100.00 mg, 0.17 mmol) สาร 2 (21.45 mg, 0.17 mmol) คอปเปอร์ (I)ไอโอไดด์ 
(6.48 mg, 0.034 mmol) ไตรฟีนิลฟอสฟีน (8.92 mg, 0.034 mmol) และแพลเลเดียม/คาร์บอน (18.09 
mg, 0.017 mmol) ลงใน sealed tube เติมไดเมทิลฟอร์มาร์ไมด์และไดไอโซโพรพิลอะมีนในอัตราส่วน 
1 : 2 (0.05 M) ตามล าดับ น าไปกวนด้วยแท่งแม่เหล็กท่ีอุณหภูมิ 80 °C ภายใต้บรรยากาศไนโตรเจน เป็น
เวลา 20 ช่ัวโมง กรองตัวเร่งปฏิกิริยาออกด้วยส าลีโดยใช้ไดคลอโรมีเทนเป็นตัวชะ แล้วน าของผสมท่ีผ่าน
การกรองไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหยตัวท าละลายและตัวชะออก จากนั้นน ามา
ตกตะกอนด้วยเมทานอลเย็น ล้างตะกอนด้วยเมทานอล 3 ครั้ง และน าไปเข้าเครื่องดูดสุญญากาศ ได้สารท่ี
เป็นของแข็ง จากนั้นน าไปวิเคราะห์ด้วยเครื่องเจลเพอมีเอชันโครมาโทกราฟี เพื่อค านวณมวลโมเลกุลเฉล่ีย
โดยจ านวน และวิเคราะห์ด้วยเทคนิค Inductively coupled plasma optical emission spectrometer 
(ICP-OES) เพื่อวัดปริมาณโลหะแพลเลเดียมท่ีหลุดเข้าไปในผลิตภัณฑ์ 

 

2.5 การวิเคราะห์น้ าหนักโมเลกุลเฉลี่ยโดยจ านวนด้วยเทคนิคเจลเพอมีเอชันโครมาโทกราฟี 

  ช่ังสาร 3 (4.00 mg/mL) ใส่ลงในหลอดทดลอง เติมเตตระไฮโดรฟูแรนชนิดคอลัมน์ 1.00 mL น า
สารละลายมากรองผ่านไมโครฟิลเตอร์ แล้วน าไปวิเคราะห์ด้วยเครื่องเจลเพอมีเอชันโครมาโทกราฟี การฉีด
สารตัวอย่างแต่ละครั้งใช้ 50.00 µL โดยใช้เตตระไฮโดรฟูแรนเกรด HPLC เป็นตัวชะ อัตราการไหล 1.00 
mL/min และใช้พอลิสไตรีน (996-188,000 Da) เป็นสารมาตรฐานในการสร้างกราฟมาตรฐาน 

 
 
2.6 การวิเคราะห์การหลุดของโลหะแพลเลเดียมในผลิตภัณฑ์ด้วยเทคนิค Inductively coupled 
plasma optical emission spectrometer (ICP-OES) 

  ช่ังสาร 3 (20.00 mg) ใส่ลงใน sealed tube ย่อยด้วยกรดกัดทองประมาณ 5.00 mL ท่ีอุณหภูมิ 
100 °C เป็นเวลา 3 วัน น ามาปรับปริมาตรในขวดก าหนดปริมาตรขนาด 25.00 mL ด้วยน้ า ต่อมาเตรียม
สารท่ีใช้ในการเทียบมาตรฐาน โดยปิเปตสารละลายมาตรฐานแพลเลเดียม 1000 ppm (0.01, 0.05, 0.10, 
0.50, 1.00, 5.00, 10.00, 15.00, 20.00 ppm) ลงในขวดก าหนดปริมาตรขนาด 25.00 mL ปรับปริมาตร
ด้วยน้ า จากนั้นน าสารละลายตัวอย่างสาร 3 และสารละลายท่ีใช้เทียบมาตรฐานมากรองผ่านไมโครฟิลเตอร์ 
แล้วน าไปวิเคราะห์ด้วยเครื่อง ICP-OES 
 
 
 



 
 

 

 
บทท่ี 3 

วิเคราะห์ผลการทดลอง 
   

3.1 การสังเคราะห์มอนอเมอร์ 

  3.1.1 การสังเคราะห์ 1,4-บิส((2-เอทิลเฮกซิล)ออกซี)-2,5-ไดไอโอโดเบนซีน (1) 

 จากการสังเคราะห์ 1,4-บิส((2-เอทิลเฮกซิล)ออกซี)-2,5-ไดไอโอโดเบนซีน น าไฮโดรควิโนน มาท า
ปฏิกิริยาการแทนท่ีดวยนิวคลีโอไฟลอันดับสอง (bimolecular nucleophilic substitution reaction, 
SN2) กับ 2-เอทิลเฮกซิลโบรไมด์ ได้ผลิตภัณฑ์คือ 1,4-บิส((2-เอทิลเฮกซิล)ออกซี)เบนซีน (1a) ร้อยละผลได้
เท่ากับ 71% จากนั้นน าสาร 1a มาท าปฏิกิริยาไอโอดิเนชันกับไอโอดีนโมโนคลอไรด์ดังแผนภาพท่ี 3.1 ได้
ผลิตภัณฑ์คือ สาร 1 มีลักษณะเป็นของเหลวใส ร้อยละผลได้เท่ากับ 56% 

 
แผนภาพที่ 3.1 แสดงการสังเคราะห์สาร 1 

  สเปกตรัม 1H NMR ของสาร 1 ดังรูปท่ี 3.1 ปรากฏสัญญาณท่ี  7.17 ppm แสดงโปรตอนบน

วงอะโรมาติกท่ีต าแหน่ง a สัญญาณท่ี  1.73, 1.62–1.40, 1.37–1.27 ppm แสดงโปรตอนบนสายโซ่ 

อะลิฟาติกท่ีต าแหน่ง c, d, e, f, g, h และ i ส่วนสัญญาณท่ี  3.82 ppm แสดงโปรตอนบนสายโซ่ 
อะลิฟาติกต าแหน่ง b ท่ีอยู่ใกล้ออกซิเจนซึ่งมีค่าอิเล็กโทรเนกาติวิ ตี สูง ท าให้ถูก deshield และค่า 
chemical shift upfield กว่าท่ีควรจะเป็น
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รูปที่ 3.1 แสดงสเปกตรัม 1H NMR ของสาร 1 

 
  3.1.2 การสังเคราะห์ 1,4-ไดเอไทนิลเบนซีน (2) 

  จากการสัง เคราะห์  1,4-ไดเอไทนิลเบนซีน  น า  1,4-ไดไอโอโดเบนซีน  มาท าปฏิกิ ริ ยา 
โซโนกาชิราคัปปลิงกับเอไทนิลไตรเมทิลไซเลน ได้ผลิตภัณฑ์คือ 1,4-บิส((ไตรเมทิลไซลิล)เอไทน์นิล)เบนซีน 
(2a) ร้อยละผลได้เท่ากับ 100% จากนั้นน าสาร 2a มาท าปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสเพื่อถอดหมู่ปกป้องไซลิลออก 
ดังแผนภาพท่ี 3.2 ได้ผลิตภัณฑ์คือ สาร 2 มีลักษณะเป็นของแข็งสีน้ าตาล ร้อยละผลได้เท่ากับ 100% 

 

แผนภาพที่ 3.2 แสดงการสังเคราะห์สาร 2 
   

  สเปกตรัม 1H NMR ของสาร 2 ดังรูปท่ี 3.2 ปรากฏสัญญาณท่ี  7.44 ppm แสดงโปรตอนบน

วงอะโรมาติกท่ีต าแหน่ง j สัญญาณท่ี  3.17 ppm แสดงโปรตอนบนเทอร์มินัลแอลไคน์ท่ีต าแหน่ง k 
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รูปที่ 3.2 แสดงสเปกตรัม 1H NMR ของสาร 2 

 

3.2 การสังเคราะห์พอลิฟีนิลีนเอไทนิลีน (3) 

  จากการสังเคราะห์พอลิฟีนิลีนเอไทนิลีน ผู้วิจัยเลือก 1,4-บิส((2-เอทิลเฮกซิล)ออกซี)-2,5-ไดไอโอโด
เบนซีน (1) และ 1,4-ไดเอไทนิลเบนซีน (2) เป็นมอนอเมอร์ตัวอย่างเนื่องจากสังเคราะห์ได้ง่าย และมีหมู่
แทนท่ี (2-เอทิลเฮกซิล)ออกซี ซึ่งช่วยเพิ่มความสามารถในการละลายของสาร 3 ในตัวท าละลายอินทรีย์ 
โดยสังเคราะห์ผ่านปฏิกิริยาโซโนกาชิราคัปปลิง ดังแผนภาพท่ี 3.3 

 
แผนภาพที่ 3.3 แสดงการสังเคราะห์สาร 3 
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  สเปกตรัม 1H NMR ของสาร 3 ดังรูปท่ี 3.3 ปรากฏสัญญาณท่ี  7.01 ppm แสดงโปรตอนบน

วงอะโรมาติกท่ีต าแหน่ง a สัญญาณท่ี  1.80, 1.55, 1.34 และ 0.94 ppm แสดงโปรตอนบนสายโซ่ 

อะลิฟาติกท่ีต าแหน่ง c, d, e, f, g, h, i สัญญาณท่ี  3.93 ppm แสดงโปรตอนบนสายโซ่อะลิฟาติก
ต าแหน่ง b ท่ีอยู่ใกล้ออกซิเจนซึ่งมีค่าอิเล็กโทรเนกาติวิตีสูง ท าให้ถูก deshield และค่า chemical shift 

upfield กว่าท่ีควรจะเป็น และสัญญาณท่ี  7.50 ppm แสดงโปรตอนบนวงอะโรมาติกท่ีต าแหน่ง j 

 
รูปที่ 3.3 แสดงสเปกตรัม 1H NMR ของสาร 3 

 

  และเมื่อเปรียบเทียบสเปกตรัม 1H NMR ของสาร 1, 2 และ 3 ดังรูปท่ี 3.4 พบว่าสัญญาณท่ี  
3.17 ppm ของโปรตอนบนเทอร์มินัลแอลไคน์ท่ีต าแหน่ง k หายไป แสดงถึงการเช่ือมพันธะระหว่างกันของ
สาร 1 และสาร 2 ท าให้ไม่มีโปรตอนที่ต าแหน่งเทอร์มินัลแอลไคน์ ในสาร 3 จึงไม่มีสเปกตรัมนี้ 
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รูปที่ 3.4 แสดงการเปรียบเทียบสเปกตรัม 1H NMR ของสาร 1, 2 และ 3 

 
 
  3.2.1 ศึกษาผลของตัวเร่งปฏิกิริยาชนิดต่าง ๆ ในการสังเคราะห์พอลิฟีนิลีนเอไทนลิีน 

  เนื่องจากงานวิจัยท่ีผ่านมา มีการสังเคราะห์พอลิฟีนิลีนเอไทนิลีนจากแคลเซียมคาร์ไบด์โดยใช้
แพลเลเ ดียม (II)อะซิ เตท เป็น ตัว เร่ งปฏิ กิ ริ ย า  ใ ช้  1,8-Diazabicycloundec-7-ene เป็น เบสและ 
เตตระไฮโดรฟูแรนเป็นตัวท าละลาย ให้ร้อยละผลได้ท่ีสูงมาก 71-93% และมีองศาการเกิดพอลิเมอร์สูงอยู่
ในช่วงต้ังแต่ 35 ถึง 13018 ผู้วิ จัยจึงสนใจน าเบส 1,8-Diazabicycloundec-7-ene และตัวท าละลาย 
เตตระไฮโดรฟูแรน มาเร่งปฏิกิริยาด้วยตัวเร่งปฏิกิริยาชนิดต่าง ๆ 
  ในการศึกษาจะน าสาร 1 และ สาร 2 มาท าปฏิกิริยาโซโนกาชิราคัปปลิงโดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา
แพลเลเดียม(II)อะซิเตท แพลเลเดียม/แคลเซียมคาร์บอเนต และแพลเลเดียม/คาร์บอน 5% ใช้ 1,8-
Diazabicycloundec-7-ene เป็นเบสและเตตระไฮโดรฟูแรนเป็นตัวท าละลาย ด าเนินปฏิกิริยาโดยมี 
คอปเปอร์(I)ไอโอไดด์ ไตรฟีนิลฟอสฟีน ท่ีอุณหภูมิ 80 °C ภายใต้บรรยากาศไนโตรเจนเป็นเวลา 20 ช่ัวโมง 
แสดงผลดังตารางท่ี 3.1 
 
 
 



23 
 

 

ตารางที่ 3.1 แสดงการสังเคราะห์พอลิฟีนิลีนเอไทนิลีนโดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมชนิดต่าง ๆ 

 
Entry Pd catalyst Base solvent Yielda (%) Mw

b (Da)  DPn
b PDIb 

  1 Pd(OAc)2 DBU THF 76 15,438 34 1.9 
  2 Pd/CaCO3 DBU THF   quant. 11,033 24 1.9 
  3c Pd/CaCO3 DBU THF 24 4,314 9 1.4 
  4 Pd/CaCO3 DBU DBU 95 6,742 15 1.6 
  5 Pd/C DBU DBU 67 5,787 13 2.1 

a ร้อยละผลได้จากการตกตะกอนด้วยเมทานอล  b วิเคราะห์ด้วยเทคนิคเจลเพอมีเอชันโครมาโทกราฟีโดยใช้
พอลิสไตรีนเป็นสารมาตรฐานในการเทียบมาตรฐาน  c ไม่ใช้ลิแกนด์ (ไตรฟีนิลฟอสฟีน)  

  จากตารางท่ี 3.1 พบว่าตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีให้ผลดีท่ีสุดคือ แพลเลเดียม/แคลเซียมคาร์บอเนตโดยใช้ 
1,8-Diazabicycloundec-7-ene เป็นเบสและเตตระไฮโดรฟูแรนเป็นตัวท าละลาย มีร้อยละผลได้ 100% 
และมีมวลโมเลกุลเฉล่ียโดยน้ าหนัก 11,033 Da (การทดลองท่ี 2) แต่เมื่อเปรียบเทียบกับมวลโมเลกุลเฉล่ีย
โดยน้ าหนักท่ีได้จากตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม(II)อะซิเตทยังมีค่าน้อยกว่า (การทดลองท่ี 1)  

 

  3.2.2 ศึกษาผลของเบสชนิดต่าง ๆ ในการสังเคราะห์พอลิฟีนิลนีเอไทนิลีน 

  จากนั้นผู้วิจัยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม/แคลเซียมคาร์บอเนตมาศึกษาต่อ โดยเปล่ียนสภาวะท่ี
ใช้ศึกษา ซึ่งเลือกไดเมทิลฟอร์มาร์ไมด์เป็นตัวท าละลาย เนื่องจากเป็นตัวท าละลายท่ีนิยมน าไปใช้ในปฏิกิริยา
โซโนกาชิราคัปปลิง อีกท้ังให้ร้อยละผลได้ท่ีสูง19-21 และศึกษาผลของเบสชนิดต่าง ๆ ในปฏิกิริยา 
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  ในการศึกษาจะน าสาร 1 และ สาร 2 มาท าปฏิกิริยาโซโนกาชิราคัปปลิงโดยใช้ แพลเลเดียม/
แคลเซียมคาร์บอเนต เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา ใช้ไดเมทิลฟอร์มาร์ไมด์เป็นตัวท าละลาย โดยท่ีเปล่ียนเบสชนิด
ต่าง ๆ ด าเนินปฏิกิริยาโดยมีคอปเปอร์ (I) ไอโอไดด์ ไตรฟีนิลฟอสฟีน ท่ีอุณหภูมิ 80 °C ภายใต้บรรยากาศ
ไนโตรเจนเป็นเวลา 20 ช่ัวโมง แสดงดังตารางท่ี 3.2 
 
ตารางที่ 3.2 แสดงการสังเคราะห์พอลิฟีนิลีนเอไทนิลีนเมื่อใช้เบสชนิดต่าง ๆ 

 
entry base Yielda (%) Mw

b (Da)  DPn
b   PDIb 

  1 PIP 80 13,350 29 2.4 
  2 DIPA 99 24,185 53 2.7 
  3 NMP 62 2,922 6 1.4 
  4 TEA 88 7,995 18 1.7 
  5 DBU ND ND      ND     ND 

a ร้อยละผลได้จากการตกตะกอนด้วยเมทานอล  b วิเคราะห์ด้วยเทคนิคเจลเพอมีเอชันโครมาโทกราฟีโดยใช้
พอลิสไตรีนเป็นสารมาตรฐานในการเทียบมาตรฐาน   
 

  จากตารางท่ี 3.2 เมื่อใช้เบสไดไอโซโพรพิลอะมีน ให้ร้อยละผลได้ 99% มีมวลโมเลกุลเฉล่ียโดย
น้ าหนัก 24,185 Da (การทดลองท่ี 2) ซึ่งเป็นค่าท่ีให้ผลดีท่ีสุด 
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3.3 ทดสอบการหลุดของโลหะแพลเลเดียมในผลิตภัณฑ์ 

  น าสภาวะท่ีดีท่ีสุด มาทดสอบการหลุดของโลหะแพลเลเดียมในผลิตภัณฑ์ เปรียบเทียบกับตัวเร่ง
ปฏิกิริยาแพลเลเดียม/คาร์บอน ซึ่งเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธุ์อีกชนิดหนึ่ง และตัวเร่งปฏิกิริยา 
บิส (ไตรฟีนิลฟอสฟีน)แพลเลเดียม(II)คลอไรด์ ซึ่งเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาแบบเอกพันธุ์ 
  ในการทดสอบจะน าสาร 1 และ สาร 2 มาท าปฏิกิริยาโซโนกาชิราคัปปลิงโดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา
แพลเลเดียม/คาร์บอน และตัวเร่งปฏิกิริยาบิส(ไตรฟีนิลฟอสฟีน)แพลเลเ ดียม (II)คลอไรด์  ใช้ 
ไดไอโซโพรพิลอะมีนเป็นเบสและไดเมทิลฟอร์มาร์ ไมด์เป็นตัวท าละลาย ด าเนินปฏิกิริยาโดยมี 
คอปเปอร์(I)ไอโอไดด์ ไตรฟีนิลฟอสฟีน ท่ีอุณหภูมิ 80 °C ภายใต้บรรยากาศไนโตรเจนเป็นเวลา 20 ช่ัวโมง 
จากนั้นน าผลิตภัณฑ์ไปวิเคราะห์การหลุดของโลหะแพลเลเดียมในผลิตภัณฑ์ด้วยเทคนิค Inductively 
coupled plasma optical emission spectrometer แสดงผลดังตารางท่ี 3.3 พบว่าสภาวะท่ีดีท่ีสุดท่ี
ผู้วิจัยหาได้ มีการหลุดของโลหะแพลเลเดียม 0.3% (การทดลองท่ี 1) ซึ่งน้อยกว่าเมื่อเทียบกับการใช้ตัวเร่ง
ปฏิกิริยาชนิดอื่น (การทดลองท่ี 2-3) 
 
ตารางที่ 3.3 แสดงการหลุดของโลหะแพลเลเดียมในผลิตภัณฑ์เปรียบเทียบกับตัวเร่งปฏิกิริยาชนิดอื่น 

 
entry Pd catalyst Yielda (%) Mw

b (Da) DPn
b PDIb Pdre

c (%) 
  1 Pd/CaCO3 99 24,185 53 2.7 0.3 
  2 Pd/C 95 11,412 25 4.6 0.8 
  3 PdCl2(PPh3)2 88 13,619 30 5.0 5.2 

a ร้อยละผลได้จากการตกตะกอนด้วยเมทานอล  b วิเคราะห์ด้วยเทคนิคเจลเพอมีเอชันโครมาโทกราฟีโดยใช้
พอลิสไตรีนเป็นสารมาตรฐานในการเทียบมาตรฐาน  c วิเคราะห์ด้วยเทคนิค Inductively coupled 
plasma optical emission spectrometer  

   
3.4 ลักษณะและสีของพอลิฟีนิลนีเอไทนิลีน 

  จากการสังเกตลักษณะและสีของพอลิฟีนิลีนเอไทนิลีนท่ีสังเคราะห์ได้ พบว่าในแต่ละสภาวะของ
การเกิดปฏิกิริยาให้สีท่ีแตกต่างกัน โดยจะแสดงสีของพอลิฟีนิลีนเอไทนิลีนเมื่อเป็นของแข็ง สีของสารละลาย 
และสีของสารละลายภายใต้แสงยูวี ดังตารางท่ี 3.4 
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ตารางที่ 3.4 แสดงลักษณะและสีของพอลิฟีนิลีนเอไทนิลีนจากการสังเคราะห์ด้วยสภาวะต่าง ๆ 

 

Entry Pd catalyst base solvent solid statea 
Solution 

daylightb blacklightb 

1 Pd(OAc)2 DBU THF 

   

2 Pd/CaCO3 DBU THF 

   

3c Pd/CaCO3 DBU THF 

   

4 Pd/CaCO3 DBU DBU 

   

5 Pd/C DBU DBU 

   

6 Pd/CaCO3 PIP DMF 
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Entry Pd catalyst base solvent solid statea Solution 
daylightb blacklightb 

7 Pd/CaCO3 DIPA DMF 

   

8 Pd/CaCO3 NMP DMF 

   

9 Pd/CaCO3 TEA DMF 

   

10 Pd/CaCO3 DBU DMF ND ND ND 

11 Pd/C DIPA DMF 

   

12 PdCl2(PPh3)2 DIPA DMF 

   
a ถ่ายด้วย จุฬาฯ สมาร์ทเลนส์ ก าลังขยาย 40 เท่า  b ละลายในไดคลอโรมีเทน  c ไม่ใช้ลิแกนด์ (ไตรฟีนิลฟอส
ฟีน) 
 โดยแนวโน้มสีของพอลิฟีนิลีนเอไทนิลีนเมื่อเป็นของแข็งเป็นผลมาจากมวลโมเลกุลเฉล่ียโดยน้ าหนัก 
ซึ่งสอดคล้องกับความยาวของคอนจูเกตในโครงสร้าง ถ้ามีค่าน้อยกว่า 11,000 Da จะมีโทนสีเขียวดังจะเห็น
ได้จากการทดลองท่ี 2,4,5 และ 11 ถ้ามีค่ามากกว่าจะมีโทนสีเหลืองส้มดังการทดลองท่ี 1,6 และ 7 ส่วนการ
ทดลองท่ี 12 ซึ่งเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาแบบเอกพันธุ์ น่าจะมีผลมาจากปริมาณแพลเลเดียมท่ีหลุดเข้าไปใน
โครงสร้าง  
 
  



 
 

 

 

บทท่ี 4 
สรุปผลการทดลอง 

 
  งานวิจัยนี้ประสบความส าเร็จในการพัฒนาการสังเคราะห์พอลิฟีนิลีนเอไทนิลีน จากการใช้
แพลเลเดียมท่ีตรึงบนแคลเซียมคาร์บอเนต เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธุ์ในปฏิกิริยาโซโนกาชิราคัปปลิง 
โดยสังเคราะห์ 1,4-บิส((2-เอทิลเฮกซิล)ออกซี)-2,5-ไดไอโอโดเบนซีน และ 1,4-ไดเอไทนิลเบนซีน เป็น
มอนอเมอร์ต้ังต้นในการพัฒนา สามารถหาสภาวะท่ีเหมาะสมในการเกิดปฏิกิริยาคือ การสังเคราะห์โดยใช้ 
ไดไอโซโพรพิลอะมีนเป็นเบส และไดเมทิลฟอร์มาร์ไมด์เป็นตัวท าละลายภายใต้อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส 
เป็นเวลา 20 ช่ัวโมง หลังจากตกตะกอนด้วยเมทานอลให้ร้อยละผลได้ของพอลิฟีนิลีนเอไทนิลีนสูงถึง 99 
เปอร์เซ็นต์ มวลโมเลกุลเฉล่ียโดยน้ าหนักสูงถึง 24,185 ดัลตัน   และมีค่าการหลุดออกของโลหะแพลเลเดียม
ในพอลิเมอร์ 0.3 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนัก
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รูปที่ ก-1 แสดงสเปกตรัม 1H NMR ของสาร 1a
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รูปที่ ก-2 แสดงสเปกตรัม 1H NMR ของสาร 1
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รูปที่ ก-3 แสดงสเปกตรัม 1H NMR ของสาร 2a
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รูปที่ ก-4 แสดงสเปกตรัม 1H NMR ของสาร 2
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รูปที่ ก-5 แสดงสเปกตรัม 1H NMR ของสาร 3
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รูปที่ ก-6 แสดงข้อมูล GPC ของสาร 3 (ตารางท่ี 3.1 entry 1)
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รูปที่ ก-7 แสดงข้อมูล GPC ของสาร 3 (ตารางท่ี 3.1 entry 2)
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รูปที่ ก-8 แสดงข้อมูล GPC ของสาร 3 (ตารางท่ี 3.1 entry 3)
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รูปที่ ก-9 แสดงข้อมูล GPC ของสาร 3 (ตารางท่ี 3.1 entry 4)
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รูปที่ ก-10 แสดงข้อมูล GPC ของสาร 3 (ตารางท่ี 3.1 entry 5)
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รูปที่ ก-11 แสดงข้อมูล GPC ของสาร 3 (ตารางท่ี 3.2 entry 1)
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รูปที่ ก-12 แสดงข้อมูล GPC ของสาร 3 (ตารางท่ี 3.2 entry 2)
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รูปที่ ก-13 แสดงข้อมูล GPC ของสาร 3 (ตารางท่ี 3.2 entry 3)
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รูปที่ ก-14 แสดงข้อมูล GPC ของสาร 3 (ตารางท่ี 3.2 entry 4)
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รูปที่ ก-15 แสดงข้อมูล GPC ของสาร 3 (ตารางท่ี 3.3 entry 2)
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รูปที่ ก-16 แสดงข้อมูล GPC ของสาร 3 (ตารางท่ี 3.3 entry 3)
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รูปที่ ก-17 แสดงสเปกตรัม IR ของสาร 1,2 แ ละ 3  
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ประวัติผู้วิจัย 

  นางสาวพิชชาพร จ ารัสบุญ เกิดเมื่อวันท่ี 21 เดือน ธันวาคม พ.ศ. 2536 ท่ีจังหวัดนครราชสีมา 
ส าเร็จการศึกษาช้ันมัธยมศึกษาตอนปลายจากโรงเรียนสุรนารีวิทยา จังหวัดนครราชสีมา เมื่อปีการศึกษา 
2554 เข้าศึกษาต่อในหลักสูตรวิทยาศาสตรบัณฑิต ภาควิชาเคมี คณะวิทยาศาสตร์ จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย 
เมื่อปีการศึกษา 2555 ท่ีอยู่ท่ีสามารถติดต่อได้ บ้านเลขท่ี 146/73 หมู่ 3 ต าบลลาดบัวขาว อ าเภอสีค้ิว 
จังหวัดนครราชสีมา รหัสไปรษณีย์ 30140 อีเมล piicha.kh@gmail.com 
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