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บทคัดย่อ 
 

สารประกอบไดอะโซเนียมนิยมน ามาใช้เป็นสารตั้งต้นในการท าปฏิกิริยาคัปปลิงในสภาวะที่ใช้โลหะ
เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาและอุณหภูมิสูง เพื่อเป็นการพัฒนากระบวนการดังกล่าว งานวิจัยนี้ได้สนใจน าสารประกอบ
ไดอะโซเนียมมาท าปฏิกิริยาคัปปลิงโดยมีโรสเบงกอลเป็นตัวเร่งเชิงแสงที่อุณหภูมิห้อง ผู้วิจัยได้ท าการ
สังเคราะห์สารประกอบไดอะโซเนียม 3 ชนิด คือ 4-ไนโตรเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต (1a) 4-
โบรโมเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต (2a) และ 4-เมธิลเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต 
(3a) โดยมีร้อยละผลได้อยู่ในช่วง 31-52% และน ามาท าปฏิกิริยาคัปปลิงโดยมีโรสเบงกอลเป็นตัวเร่งปฏิกิริยา
เชิงแสงเพื่อเตรียมสารประกอบ 3 กลุ่ม คือ 1) สารประกอบไธโออีเทอร์แบบไม่สมมาตร 2) สารประกอบอะเซ
ตาไมด์ 3) สารประกอบไธโออีเทอร์แบบสมมาตร ซึ่งการสังเคราะห์สารประกอบไธโออีเทอร์แบบไม่สมมาตร
นั้น ได้ใช้สารประกอบไดอะโซเนียม 2a ท าปฏิกิริยากับ 2-เมอร์แคปโตไพริดีน (b) ในตัวท าละลายอะซิโตไน
ไตรล์โดยมีโรสเบงกอล 5% โมลเป็นตัวเร่งเชิงแสงและฉายแสง LED ให้กับปฏิกิริยาเป็นเวลา 16 ชั่วโมง พบว่า
ได้ผลิตภัณฑ์ คือ 2-((4-โบรโมฟีนิล)ไธออล) ไพริดีน (2b) มีร้อยละผลได้ 44% ในการสังเคราะห์สารประกอบอะ
เซตาไมด์นั้น ผู้วิจัยได้ใช้สารประกอบไดอะโซเนียม 2a และ 3a เป็นสารตั้งต้นมาท าปฏิกิริยากับอะซิโตไนไตรล์
ภายใต้การฉายแสง LED ให้กับปฏิกิริยา พบว่าได้ผลิตภัณฑ์อะเซตาไมด์ 2c และ 3c โดยมีร้อยละผลได้ 42% 
และ 87% ตามล าดับและในการสังเคราะห์สารประกอบไธโออีเทอร์แบบสมมาตรนั้น ผู้วิจัยได้ใช้สารประกอบ
ไดอะโซเนียม 2a มาท าปฏิกิรยิากับโซเดียมซัลไฟด์โนนาไฮเดรต (4) ผ่านปฏิกิริยาเชิงแสงโดยมีโรสเบงกอลเป็น
ตัวเร่งเชิงแสง ผู้วิจัยพบว่าเมื่อใช้ตัวท าละลาย THF ในน้ าอัตราส่วน 1 ต่อ 1 สามารถเตรียมสารประกอบไธโอ
อีเทอร์ 2d โดยมีร้อยละผลได้ 18% เป็นผลิตภัณฑ์เดียว 
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Abstract 
 

Typically, diazonium compounds were used as starting materials for coupling reactions 
in the presence of metal catalyst at high temperature. To improve such processes, we aim to 
develop a diazonium coupling reaction using Rose Bengal as a photocatalyst under visible 
light irradiation. In this work, three diazonium 1a, 2a and 3a were synthesized in 31-52% yields 
and used as the starting materials to prepare 1) asymmetrical thioether 2) acetamide and 3)   
symmetrical thioether in the presence of Rose Bengal as a photocatalyst. For the synthesis of 
asymmetrical thioether, the reaction between diazonium 2a and 2-mercaptopyridine (b) gave 
the desired asymmetrical thioether 2b in 44% yield using 5% Rose Bengal as a catalyst under 
white LED irradiation. Next, acetamide compounds 2c and 3c were prepared from diazonium 
2a and 3a respectively. The reaction was conducted in acetonitrile and irradiated by white 
LED. The acetamide 2c and 3c were obtained in moderate yields. Finally, we successfully 
prepared symmetrical thioether 2d from diazonium 2a and sodiumsulfide nonahydrate as 
sulfur source catalyzed by Rose Bengal. Under the optimized condition, the result shown that 
the use of mixed solvent (THF: water, (1:1)) gave the desired product 2d in 18% yield. 
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บทที่ 1 
บทน า 

 
1.1  ความเปน็มาและความส าคญัของปญัหา 

ซัลเฟอร์เป็นธาตุที่มีคุณสมบัติทางเคมีที่คล้ายคลึงกับออกซิเจน จึงพบซัลเฟอร์เป็นองค์ประกอบของ
สารอินทรีย์อยู่มาก สารอินทรีย์ที่มีซัลเฟอร์เป็นองค์ประกอบมีความส าคัญอย่างมากในสิ่งมีชีวิต เช่น กรดอะมิ
โนซิสเตอีนและเมทไธโอนีน อนุพันธ์อินทรีย์ต่าง ๆ ของซัลเฟอร์ เช่น อนุพันธ์ไธออล อนุพันธ์ไดซัลไฟด์ มี
ความส าคัญในด้านเสถียรภาพของโปรตีนบางชนิดและเป็นสารตัวกลางในการเกิดปฏิกิริยาของสารอินทรีย์ [1] 
อีกทั้งยังเป็นยาลดกรดในกระเพาะอาหาร [2] วิธีการสังเคราะห์สารประกอบซัลเฟอร์ในสมัยก่อนได้ใช้โลหะ
หนักเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาและใช้ตัวออกซิเดชันที่รุนแรง [3] ท าให้เกิดของเสียที่เป็นโลหะหนัก ในช่วงหลายปีที่
ผ่านมาการใช้แสงเป็นตัวเร่งปฏิกิริยามีความน่าสนใจอย่างมาก ส่งผลให้มีการใช้สารประเภทตัวเร่งปฏิกิริยาเชิง
แสงที่มีโลหะเป็นองค์ประกอบมาเร่งปฏิกิริยาในการสังเคราะห์สารประกอบอินทรีย์ที่มีซัลเฟอร์เป็น
องค์ประกอบ ซึ่งใช้ปริมาณเล็กน้อยและให้สภาวะที่ไม่รุนแรง [4] แต่ยังมีปัญหาในเรื่องพิษของโลหะหนัก 
ต่อมาได้มีการใช้ตัวเร่งที่เป็นสารอินทรีย์ซึ่งเป็นอีกหนึ่งตัวเลือก โดยมีข้อดีคือลดค่าใช้จ่ายในส่วนของโลหะลด
มลพิษจากโลหะและการสังเคราะห์ที่ใช้เวลาไม่นาน [5] จึงท าให้การสังเคราะห์สารอินทรีย์ที่มีซัลเฟอร์เป็น
องค์ประกอบโดยการใช้ปฏิกิริยาเชิงแสงมีความน่าสนใจในการน ามาวิจัย 
 
1.2 ทฤษฏีและความรู้พื้นฐานที่เกี่ยวข้อง 

1.2.1 ตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง 
ตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง (photocatalyst) เป็นตัวเร่งที่ใช้แสงในการเร่งปฏิกิริยาทางเคมีที่ผ่านการถ่าย

โอนอิเล็กตรอน [6] เมื่อตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงได้รับการกระตุ้นจากแสงจะสามารถเป็นตัวกลางในการถ่ายโอน
อิเล็กตรอนระหว่างสารตั้งต้นในปฏิกิริยาต่างๆ ตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงสามารถแบ่งออกเป็นสองกลุ่มคือ 
สารประกอบเชิงซ้อนของโลหะทรานซิชัน (transition-metal complexes) เช่น รูทีเนียม-ทริส(2,2-ไบพีริดิล)
ไดคลอไรด์ (Ruthenium-tris(2,2-bipyridyl) dichloride), ซิงค์ โพรโตพอไฟลิน (zinc protoporphyrin) 
และสารสีย้อมอินทรีย์ เช่น โรสเบงกอล (Rose Bengal), อีโอซิน วาย (Eosin Y), ไนล์ เรด (Nile Red) 
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   รทูีเนียม-ทริส(2,2-ไบพีริดิล)ไดคลอไรด์                    ซิงค์ โพรโตพอไฟลิน 
 
 
 
 
 
 
           โรส เบงกอล                    ไนล์ เรด           อีโอซิน วาย 
 
    รูปที่ 1.1 ตัวอย่างตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง 
 
 หลักการท างานของตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงมี 2 ส่วน ในส่วนแรกเมื่อตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงได้รับ
พลังงานจากแสงเข้าสู่สภาวะกระตุ้น จากนั้นตัวเร่งเชิงแสงรับอิเล็กตรอนจากสารตั้งต้นกลายเป็นตัวเร่งเรดิคัล
แอนไอออน ส่วนสารตั้งต้นกลายเป็นเรดิคัลแคทไอออน จากนั้นตัวเร่งเชิงแสงจะเปลี่ยนโมเลกุลออกซิเจนจาก
สภาวะ triplet ให้เป็น singlet ซึ่งสภาวะ singlet นี้สามารถเกิดปฏิกิริยากับสารตั้งต้นต่อได้ ส่วนการเร่งเชิง
แสงอีกรูปแบบคือการที่ตัวเร่งเชิงแสงถ่ายโอนพลังงานทั้งหมดให้กับออกซิเจน โดยออกซิเจนจะถ่ายโอน
พลังงานให้กับสารตั้งต้นอีกครั้งเพ่ือใช้พลังงานในการเกิดปฏิกิริยา [7] 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
แผนภาพที่ 1.1 แสดงหลักการท างานของตัวเร่งเชิงแสงโดยใช้พลังงานเปลี่ยน triplet เป็น singlet ออกซิเจน 

และการถ่ายโอนพลังงานให้กับอิเล็กตรอน [7] 
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1.2.2 สีย้อมโรส เบงกอล 
โรส เบงกอล (Rose Bengal) หรือ 4,5,6,7-เตตระคลอโร-2’,4’,5’,7’-เตตระไอโอโดฟลูออเรสซีน ได

โซเดียมซอล์ท ถูกสังเคราะห์ขึ้นโดย Gnehm ภายในปี ค.ศ.1880-1884 [8] โรส เบงกอลเป็นสารที่มีโทนสีแดง
เป็นสีย้อมที่ได้รับความนิยมในการน ามาใช้ในปฏิกิริยาออกซิเดชันเนื่องจากเป็นสารที่กระตุ้นให้โมเลกุ ลของ
ออกซิเจนในสถานะ triplet เปลี่ยนเป็น singlet [9] สีย้อมโรส เบงกอลสามารถละลายได้ดีในตัวท าละลาย
หลากหลายชนิด [10] เช่น น้ า อะซิโตนและ เอทานอล จึงนิยมน าโรส เบงกอลมาใช้ร่วมกับสารที่เป็นตัวรองรับ
พอลิเมอร ์(polymer supports) [11] ในการท าหน้าที่เป็นตัวเร่งเชิงแสง 
 
 
 
 
 
 

รูปที่ 1.2 แสดงโครงสร้างของโรส เบงกอล 
 

1.2.3 สารประกอบไดอะโซเนียม 
สารประกอบไดอะโซเนียมหรือเกลือไดอะโซเนียม ถูกสังเคราะห์ขึ้นโดย Peter Griess [12] ภายในปี 

1858 ซึ่งเป็นสารประกอบอินทรีย์ที่มีอนุพันธ์ของ R-N2
+ X- เมื่อ R คือส่วนของสารประกอบอินทรีย ์เช่น กลุ่ม

แอลคิล หรือ กลุ่มแอริล และ X คือไอออนที่มีประจุเป็นลบ เช่น กลุ่มของฮาโลเจน โดยที่สารประกอบไดอะโซ
เนียมถูกคิดค้นขึ้นมาเพื่อน ามาเป็นตัวกลางในการเกิดปฏิกิริยาในการสังเคราะห์สารประกอบอินทรีย์ดัง
แผนภาพที่ 1.2 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
แผนภาพที ่1.2 แสดงการสังเคราะห์สารประกอบไดอะโซเนียมและปฏิกริิยาต่าง ๆ ของสารประกอบไดอะโซ

เนียม [12] 
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1.3 งานวิจัยทีเ่กี่ยวข้อง 
1.3.1 การสังเคราะห์สารประกอบไทโออีเทอร์จากสารประกอบซัลเฟอร์ 
ในปี ค.ศ. 2002 Kwong และคณะ [13] สังเคราะห์สารประกอบไทโออีเทอร์ (15) จากสารประกอบ

ไทออล (13) ท าปฏิกิริยากับเอริล เฮไลด์ (14) โดยมีคอปเปอร์ (I) ไอโอไดด์ เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา ดังแผนภาพที่ 
1.3 ที่อุณหภูมิ 80 oC โดยมีร้อยละผลได้อยู่ในช่วง 82-93% 

 
 
 
 
 
 
 

แผนภาพที่ 1.3 แสดงปฏิกิรยิาสังเคราะห์สารประกอบไทโออีเทอร์ (15) โดยมีคอปเปอร์ (I) ไอโอไดด์              
เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา 

 
ในป ีค.ศ.2012 Debasish Kundu และคณะ [14] สังเคราะห์สารประกอบไทโออีเทอร ์(7) จากสารต้ัง

ต้นไดอะโซเนียม (5) ท าปฏิกิริยากับไดซัลไฟด์ที่สมมาตร (6) โดยใช้โลหะสังกะสีควบคู่กับไดเมธิลคาร์บอเนต 
(DMC) เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาและใช้ไมโครเวฟให้ความร้อนที่อุณหภูมิ 80 oC เป็นเวลา 30 นาท ีดังแผนภาพที่ 
1.4 โดยมีช่วงร้อยละผลได้ 79-94% 
 
 
 
 
 
 
แผนภาพที่ 1.4 แสดงปฏิกิริยาสังเคราะห์สารประกอบไทโออีเทอร์ (7) โดยมีโลหะสังกะสีเป็นตัวเร่งปฏิกิริยา

โดยให้ความร้อนผ่านการใช้ไมโครเวฟ 
 

ในปี ค.ศ.2013 Amit Kumar และคณะ [15] สังเคราะห์สารประกอบไทโออีเทอร์  (10) จาก
สารประกอบไดซัลไฟด์ (8) ท าปฏิกิริยากับเบนซีน (9) โดยใช้โพแทสเซียมเพอซัลเฟตเป็นตัวออกซิไดซ์ ซึ่งมีการ
ใช้กรดไตรฟลูออโรอะซิติกเป็นตัวท าละลายที่อุณหภูมิห้องและมีร้อยละผลได้อยู่ในช่วง 30-96% ดังแผนภาพที่ 
1.5 
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แผนภาพที่ 1.5 แสดงการสังเคราะห์สารประกอบไทโออีเทอร์ (10) โดยมีโพแทสเซียมเพอซัลเฟต                  
เป็นตัวออกซิไดซ์ 

 
1.3.2 การใช้โรสเบงกอลเปน็ตัวเร่งปฏิกิรยิาเชงิแสงในการสังเคราะหส์ารประกอบซัลเฟอร ์

 ภายในปี ค.ศ. 2016 Theeranon Tankam และคณะ [16] สังเคราะห์สารประกอบไดซัลไฟด ์(12) 
โดยใช้สารประกอบไธออล (11) เป็นสารต้ังต้น ซึ่งใช้โรงเบงกอลเป็นตัวเร่งเชิงแสงในตัวท าละลายโพรพานอล
และฉายแสงให้กับปฏิกิริยาเป็นเวลา 15 ชั่วโมง ดังแสดงในแผนภาพที่ 1.6 โดยมีช่วงร้อยละผลได้ 40-91% 
 
 
 
 
 
 

แผนภาพที่ 1.6 แสดงปฏิกิรยิาที่ใช้โรสเบงกอลเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงในการสังเคราะห์สารประกอบได
ซัลไฟด์ (12) 

ภายในปี ค.ศ. 2017 Huanhuan Cui และคณะ [17] ได้สังเคราะห์สารประกอบซัลฟอกไซด์ (18) 
จากสารประกอบแอลคีน (16) และไธออล (17) โดยใช้โรงเบงกอลเป็นตัวเร่งเชิงแสงละลายในตัวท าละลายผสม
เอทานอลและน้ าฉายแสงให้กับปฏิกิริยาที่อุณหภูมิห้องเป็นเวลา 2 ชั่วโมง โดยมีช่วงร้อยละผลได้ 18-96% 

 
 
 
 
 
 
 

แผนภาพที่ 1.7 แสดงการท าปฏิกิริยาเชิงแสงโดยมีโรสเบงกอลเป็นตัวเร่งเชิงแสงในการสังเคราะห์
สารประกอบซัลฟอกไซด์จากสารประกอบแอลคีนและไธออล 

ภายในปี ค.ศ. 2017 Jing Leng และคณะ [18] ได้สังเคราะห์สารประกอบไดซัลไฟล์ (22) จาก
สารประกอบไดอะโซเนียม (20) และคาร์บอนไดซัลไฟด์  (21) ในตัวท าละลาย DMSO โดยการใช้  
Ru(bpy)3(PF6)2 เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงพร้อมกับฉายแสงในช่วงที่ตามองเห็น โดยมีช่วงร้อยละผลได้ 8-
88% 
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แผนภาพที่ 1.8 แสดงการท าปฏิกิริยากันระหว่างสารประกอบไดอะโซเนียม (20) กับคาร์บอนไดซัลไฟด ์(21) 

โดยมี Ru(bpy)3(PF6)2 เป็นตัวเร่งเชิงแสงให้กับปฏิกิริยาได้ผลิตภัณฑ์เป็นสารประกอบไดซัลไฟด์ (22) 
 
 

 1.3.3 การสังเคราะห์สารประกอบควินาโซลีนจากสารประกอบไดอะโซเนียม 
 ภายในปี ค.ศ. 2017 Mami Ramanathan และคณะ [19] ได้สังเคราะห์สารประกอบควินาโซลีน 
(24) จากสารประกอบไดอะโซเนียม (23) ซึ่งละลายในตวัท าละลายอะซิโตรไนไตรล์ผ่านปฏิกิริยาให้ความร้อน
ที่ 110 oC โดยมีร้อยละผลไดอ้ยู่ในช่วง 11-71% 
 
 
 
 
 
 
 
 
แผนภาพที่ 1.9 แสดงการสังเคราะห์สารประกอบควินาโซลีน (24) จากสารประกอบไดอะโซเนียม (23) ผ่าน

ปฏิกิริยาการให้ความร้อน 
 

สารประกอบไดอะโซเนียมนิยมน ามาใช้เป็นสารตั้งต้นในการท าปฏิกิริยาคัปปลิงในสภาวะที่ใช้โลหะ
เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาและอุณหภูมิสูง เพื่อเป็นการพัฒนากระบวนการดังกล่าว ผู้วิจัยสนใจน าสารประกอบไดอะ
โซเนียมมาท าปฏิกิริยาคัปปลิงโดยมีโรสเบงกอลเป็นตัวเร่งเชิงแสงที่อุณหภูมิห้องเพื่อใช้เป็นสารตั้งต้นส าหรับ
ปฏิกิริยาคัปปลิงโดยผ่านตัวเร่งเชิงแสงโรสเบงกอล 
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1.4 วัตถุประสงคข์องงานวจิัย 
ผู้วิจัยสนใจในการปรับปรุงคุณภาพการสังเคราะห์สารต่าง ๆ ด้วยปฏิกิริยาการออกซิเดชันเชิงแสงโดย

มีโรสเบงกอลเร่งปฏิกิริยา ผู้วิจัยวางแผนการสังเคราะห์สารประกอบไดอะโซเนียมเพ่ือที่จะน ามาเป็นสารตั้งต้น
ในการศึกษาปฏิกิริยาครั้งนี้ โดยจะใช้สารประกอบไดอะโซเนียมที่สังเคราะห์ขึ้นมาท าปฏิกิริยาออกซิเดชันเชิง
แสงเพื่อเตรียม 1) ไธโออีเทอร์แบบไม่สมมาตร โดยท าปฏิกิริยากับไธออล 2) ควินาโซลีน โดยท าปฏิกิริยากับอะ
ซิโตรไนไตรล์ 3) ไธโออีเทอร์แบบสมมาตร โดยใช้โซเดียมซัลไฟด์โนนาไฮเดรต 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
แผนภาพที่ 1.10 แสดงการสังเคราะห์สารประกอบไดอะโซเนียม เพื่อน ามาเป็นสารต้ังต้นในการศึกษา

ปรับปรุงคุณภาพการสังเคราะห์สารประกอบไธโออีเทอร์จากสารตั้งต้นที่เป็นไธออลและโซเดียมซัลไฟด์โนนาไฮ
เดรต และการสังเคราะห์อนุพันธ์ควินาโซลีนจากสารประกอบไดอะโซเนียม โดยมีโรสเบงกอลเป็นตัวเร่งเชิง

แสงให้กับปฏิกริิยา 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 

 

 

บทที่ 2 

การทดลอง 

 

2.1 เครื่องมือ, อุปกรณ์และสารเคมีที่ใช้ในการทดลอง 

2.1.1 เครื่องมอืที่ใช้ในการทดลอง 

  1. เครื่องนิวเคลียร์แมกเนติกเรโซแนนซ์สเปกโตรมิเตอร์ (Nuclear Magnetic Resonance     

Spectrometer), Varian Mercury 400 MHz 

  2. เครื่องแมสสเปกโตรมิเตอร์ (Mass spectrometer) 

  3. เครื่องกวนแม่เหล็กแบบให้ความร้อน (Hotplate and stirrer) JENWAY 1000 

4. เครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุน (Rotaty evaporator) รุ่น N-1000, Tokyo 

Rikkakikai., LTD 

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

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

  7. แผงหลอด LED 1.5W สีขาว 

  8. หลอดไฟฟลูออเรสเซนต์ 3W สีขาว 

  9. เครื่องกรองสุญญากาศ 

2.1.2 อุปกรณ์ที่ใช้ในการทดลอง 

1. หลอดทดลอง 

2. บีกเกอร ์

3. หลอดหยดสาร 

4. ช้อนตักสาร 

5. เข็มฉีดยา 

6. หลอดคาปลิลารี ่

7. ขวดก้นกลม 

8. แท่งแม่เหล็กกวนสาร 
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9. กระดาษกรอง 

10. กรวยบุชเนอร ์

11. ขวดรูปชมพู ่

  12. กระจกนาฬิกา 

  13. ขวดสีชา 

  14. กรวยสกัดสาร 

  15. คอลัมน์แยกสาร 

  16. ขวดใส่อะซิโตน 

  17. ขวดใส่น้ ากลั่น 

  18. ส าล ี

  19. แท่งแก้วคน 

2.1.3 สารเคมทีี่ใช้ในการทดลอง 

 2.1.3.1 สารตัง้ต้นและสารท าปฏิกิริยา 

  1. 2-เมอร์แคปโตไพริดีน 

  2. 4-โบรโมอนิลีน, Merck 

  3. 4-ไนโตรอนิลีน, Merck 

  4. 4-เมธิลอนิลีน, Fluka 

  5. กรดเตตระฟลูออโรโบริก (HBF4) 

  6. โซเดียมไนไตรต ์(NaNO2) 

  7. 4-โบรโมเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต 

  8. 4-ไนโตรเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต 

9. 4-เมธิลเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต 

10. อะซิโตไนไตรล์ (CH3CN) 

11. โซเดียมซลัไฟด์โนนาไฮเดรต (Na2S 9H2O), Carlo Erba 

12. โรสเบงกอล 
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2.1.3.2 ตัวท าละลาย 

 1. อะซิโตน 

 2. อะซิโตไนไตรล ์

 3. เมทานอล 

 4. น้ าปราศจากไอออน 

 5. ไดเอทิลอีเทอร์ 

 6. เตตระไฮโดรฟูแรน 

 7. ไดคลอโรมีเทน 

2.1.3.3 สารอืน่ๆ 

 1. เฮกเซน 

 2. เอตทิลอะซิเตต 

 3. ซิลิกาเจล 60 (0.063 – 0.200 mm) 

 4. โซเดียมซัลเฟตแอนไฮดรัส 

 5. คลอโรฟอร์ม-ดี, 99.8 atom% 

 6. อะซิโตน-ดี6 

 

2.2 ขั้นตอนการสังเคราะห ์

 2.2.1 การสังเคราะห์สารประกอบไดอะโซเนียม 

  2.2.1.1 การสังเคราะห์ 4-ไนโตรเบนซนีไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต 

 

 

 

 

แผนภาพที่ 2.1 แสดงการสังเคราะห์4-โบรโมเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต (1a) 
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 ชั่ง 4-ไนโตรอนิลีน (1) (0.674 g, 3.92 mmol) ใส่ในขวดก้นกลม เติมน้ าเย็น 3 mL และกรดเตตระ
ฟลูออโรโบริก (2.5 mL, 51.2 mmol)  ชั่งโซเดียมไนไตรต์ (0.335 g, 4.86 mmol) จากนั้นใส่ในบีกเกอร์ ใส่
น้ าเย็น 2 mL ละลายให้เข้ากัน เทสารละลายโซเดียมไนไตรต์ลงในบีกเกอร์ของสารละลาย 4-ไนโตรอนิลีน (1) 
ใส่แท่งแม่เหล็กกวนสารลงในขวดก้นกลม กวนสารละลายเป็นเวลา 40 นาที พร้อมรักษาอุณหภูมิของลาย
ละลายให้อยู่ที่ 0 oC ด้วยการแช่ขวดก้นกลมลงในอ่างน้ าแข็ง เมื่อครบเวลาที่ก าหนด น าตะกอนที่ได้มากรอง
สุญญากาศล้างตะกอนด้วยน้ าเย็น น าตะกอนที่ได้มาละลายด้วยอะซิโตนแล้วตกผลึกด้วยการหยดไดเอทิล
อีเทอร์อย่างช้าๆ น าผลึกสีขาวที่ได้มากรองสุญญากาศล้างตะกอนด้วยไดเอทิลอีเทอร์เย็น ได้ผลึกสีขาว (0.526 
g, 49%) 1H NMR (Acetone-d6, 400 MHz): 𝛿 (ppm) 8.78 (d, 2H), 8.33 (d, 2H) 
  2.2.1.2 การสังเคราะห์ 4-โบรโมเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต 
 
 
 
 
 

แผนภาพที่ 2.2 แสดงการสังเคราะห์ 4-ไนโตรเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต (2a) 
 

 ชั่ง 4-โบรโมอนิลีน (2) (0.567 g, 4.10 mmol) ใส่ในขวดก้นกลม เติมน้ าเย็น 3 mL และกรดเตตระ
ฟลูออโรโบริก (2.5 mL, 51.2 mmol)  ชั่งโซเดียมไนไตรต์ (0.307 g, 4.45 mmol) ใส่ในบีกเกอร์ จากนั้นใส่
น้ าเย็น 2 mL ละลายให้เข้ากัน เทสารละลายโซเดียมไนไตรต์ลงในบีกเกอร์ของสารละลาย 4-โบรโมอนิลีน (2) 
ใส่แท่งแม่เหล็กกวนสารลงในขวดก้นกลม กวนสารละลายเป็นเวลา 40 นาที พร้อมรักษาอุณหภูมิของลาย
ละลายให้อยู่ที่ 0 oC ด้วยการแช่ขวดก้นกลมลงในอ่างน้ าแข็ง เมื่อครบเวลาที่ก าหนด น าตะกอนที่ได้มากรอง
สุญญากาศล้างตะกอนด้วยน้ าเย็น น าตะกอนที่ได้มาละลายด้วยอะซิโตนแล้วตกผลึกด้วยการหยดไดเอทิล
อีเทอร์อย่างช้าๆ น าผลึกสีเทาแดงที่ได้มากรองสุญญากาศล้างตะกอนด้วยไดเอทิลอีเทอร์เย็น ได้ผลึกสีเทาแดง 
(2a) (0.408 g, 48%) 1H NMR (Acetone-d6, 400 MHz): 𝛿 (ppm) 9.19 (d, 2H), 8.87 (d, 2H) 
  2.2.1.3 การสังเคราะห์ 4-เมธิลเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต 
 
 

 
 

 
แผนภาพที ่2.3 แสดงการสังเคราะห์ 4-เมธิลเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต (3a) 
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ชั่ง 4-เมธิลอนิลีน (3) (0.449 g, 4.19 mmol) ใส่ในขวดก้นกลม เติมน้ าเย็น 3 mL และกรดเตตระ
ฟลูออโรโบริก (2.5 mL, 51.2 mmol)  ชั่งโซเดียมไนไตรต์ (0.325 g, 4.71 mmol) ใส่ในบีกเกอร์ จากนั้นใส่
น้ าเย็น 2 mL ละลายให้เข้ากัน เทสารละลายโซเดียมไนไตรต์ลงในบีกเกอร์ของสารละลาย 4-เมธิลอนิลีน (3) 
ใส่แท่งแม่เหล็กกวนสารลงในขวดก้นกลม กวนสารละลายเป็นเวลา 20 นาที พร้อมรักษาอุณหภูมิของลาย
ละลายให้อยู่ที่ 0 oC ด้วยการแช่ขวดก้นกลมลงในอ่างน้ าแข็ง เมื่อครบเวลาที่ก าหนด น าตะกอนที่ได้มากรอง
สุญญากาศล้างตะกอนด้วยน้ าเย็น น าตะกอนที่ได้มาละลายด้วยอะซิโตนแล้วตกผลึกด้วยการหยดไดเอทิล
อีเทอร์อย่างช้าๆ น าผลึกสีเทาที่ได้มากรองสุญญากาศล้างตะกอนด้วยไดเอทิลอีเทอร์เย็น ได้ผลึกสีเทา  (3a) 
(0.408 g, 48%) 1H NMR (Acetone-d6, 400 MHz): 𝛿 (ppm) 8.73 (d, 2H), 7.91 (d, 2H), 2.68 (s, 3H) 
 

2.2.2 การสังเคราะห์สารประกอบไทโออีเทอร์จากไธออลด้วยตัวเร่งโรสเบงกอล 
 2.2.2.1 การสังเคราะห์ 2-((4-โบรโมฟีนิล)ไธออล) ไพริดีน 

 
 

 
 
 
 
 

แผนภาพที่ 2.4 แสดงการสังเคราะห์ 2-((4-โบรโมฟีนิล)ไธออล) ไพริดีน (2b) 
 ชั่ง 4-โบรโมเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต (2a) (0.140 g, 0.517 mmol) ใส่ในหลอด
ทดลองยาวพร้อมกับชั่ง 2-เมอร์แคปโตไพริดีน (b) (0.093 g, 0.836 mmol) ชั่งโรส เบงกอล (20 mg, 0.017 
mmol) ใส่ลงในหลอดทดลองยาว จากนั้นใส่แท่งแม่เหล็กกวนสารลงในหลอดทดลองยาวละลายด้วยอะซิโตไน
ไตรล์ 5 mL กวนด้วยแท่งแม่เหล็ก พร้อมทั้งฉายไฟสีขาวจากหลอด LED ให้กับสารละลายเป็นเวลา 16 ชั่วโมง 
จากนั้นน าสารละลายมาสกัดด้วยน้ ากับไดคลอโรมีเทน เก็บเอาชั้นอินทรีย์มาแยกผลิตภัณฑ์ให้บริสุทธิ์ด้วย
เทคนิคโครมาโทกราฟีแบบคอลัมม์ (50% Hexane : 50% Ethyl acetate) ได้ 2-((4-โบรโมฟีนิล)ไธออล)ไพริ
ดีน (2b) เป็นของเหลวสีเหลือง (60.3 mg, 44%) 1H NMR (CDCl3, 400 MHz): 𝛿 (ppm) 8.42 (d, 1H), 7.58 
(d, 2H), 7.48 (d, 1H), 7.42 (d, 2H), 7.08 (t, 1H), 6.95 (d, 1H) 
 
 2.2.3 การสังเคราะห์อนุพันธ์อะเซตาไมด์ 
  2.2.3.1 การสังเคราะห์ N-(4-โบรโมฟีนิล) อะเซตาไมด ์
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แผนภาพที่ 2.5 แสดงการสังเคราะห์ N-(4-โบรโมฟีนิล) อะเซตาไมด ์(2c) 
 ชั่ง 4-โบรโมเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต (2a) (0.112 g, 0.450 mmol) พร้อมกับชั่ง
โรส เบงกอล (20 mg, 0.017 mmol) ลงในหลอดทดลองยาว ละลายด้วยอะซิโตไนไตรล์ 5 mL ใส่แท่งกวน
แม่เหล็กลงในหลอดทดลอง กวนสารละลายพร้อมทั้งฉายไฟสีขาวจากหลอดไฟ LED ให้กับสารละลายเป็นเวลา 
16 ชั่วโมง จากนั้นน าสารละลายมาแยกผลิตภัณฑ์ให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบคอลัมน์ (100% 
Hexane) ได้ผลิตภัณฑ์เป็นของแข็งสีน้ าตาล 24.3 mg (2c) 1H NMR (CDCl3, 400 MHz): 𝛿 (ppm) 7.41 (s, 
2H), 7.26 (s, 2H), 2.17 (s, 3H) 

2.2.3.2 การสังเคราะห์ N-(4-เมธิลฟีนิล) อะเซตาไมด ์
 
 
 
 
 

 
 

แผนภาพที่ 2.6 แสดงการสังเคราะห์ N-(4-เมธิลฟีนิล) อะเซตาไมด ์(3c) 
ชั่ง 4-เมธิลเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต (3a) (0.100 g, 0.486 mmol) พร้อมกับช่ังโรส เบงกอล 
(20 mg, 0.017 mmol) ลงในหลอดทดลองยาว ละลายด้วยอะซิโตไนไตรล์ 5 mL ใส่แท่งกวนแม่เหล็กลงใน
หลอดทดลอง กวนสารละลายพร้อมทั้งฉายไฟสีขาวจากหลอดไฟ LED ให้กับสารละลายเป็นเวลา 16 ชั่วโมง 
จากนั้นน าสารละลายมาแยกผลิตภัณฑ์ให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบคอลัมม์ (100% Hexane) ได้
ผลิตภัณฑ์เป็นของแข็งสีน้ าตาล 51.4 mg (3c) 1H NMR (CDCl3, 400 MHz): 𝛿 (ppm) 7.37 (d, 2H), 7.11 
(d, 2H), 2.30 (s, 3H), 2.14 (s, 3H) 

 
2.2.4 การสังเคราะห์อนุพันธ์ไทโออีเทอรจ์ากโซเดียมซลัไฟด์โนนาไฮเดรต 
 2.2.4.1 การสังเคราะห์ บิส(4-โบรโมฟีนลิ) ซัลไฟด ์
 
 
 
 
 

 
 

แผนภาพที่ 2.7 แสดงการสังเคราะห์ บิส(4-โบรโมฟีนิล) ซัลไฟด์ (2d)  
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ชั่ง 4-โบรโมเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต (2a) (0.112 g, 0.414 mmol) ใส่ในหลอด
ทดลองยาวพร้อมกับชั่ง โซเดียมซัลไฟด์โนนาไฮเดรต (0.248 g, 1.03 mmol) ชั่งโรส เบงกอล (20 mg, 0.017 
mmol) ใส่ลงในหลอดทดลองยาว จากนั้นใส่แท่งแม่เหล็กกวนสารลงในหลอดทดลองยาวละลายด้วยอะซิโตไน
ไตรล์ 5 mL กวนด้วยแท่งแม่เหล็ก พร้อมทั้งฉายไฟสีขาวจากหลอดไฟฟลูออเรสเซนต์ให้กับสารละลายเป็น
เวลา 16 ชั่วโมง จากนั้นน าสารละลายมาสกัดด้วยน้ ากับไดคลอโรมีเทน เก็บเอาชั้นอินทรีย์มาแยกผลิตภัณฑ์ให้
บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบคอลัมม์ (100% Hexane) ได้ บิส(4-โบรโมฟีนิล) ซัลไฟด์ (2d) สาร 4 
เป็นของแข็งสีขาว (23 mg, 18%) 1H NMR (CDCl3, 400 MHz): 𝛿 (ppm) 7.44 (d, 4H), 7.19 (d, 4H) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 

 

 

บทที่ 3 
ผลการทดลองและวิเคราะห์ผลการทดลอง 

 
3.1 การสังเคราะหส์ารประกอบไดอะโซเนียม 
 ในการศึกษาปฏิกิริยาการใช้ตัวเร่งเชิงแสงนั้น ผู้วิจัยได้ท าการสังเคราะห์สารประกอบไดอะโซเนียม
จากสารประกอบเอมีนต่าง ๆ เพื่อน าไปเป็นสารตั้งต้นในการศึกษาการสังเคราะห์สารด้วยปฏิกิริยาเชิงแสงใน
หัวข้อที่ 3.2 3.3 และ 3.4 ในล าดับถัดไป ซึ่งในขั้นตอนนี้ผู้วิจัยได้ท าการสังเคราะห์สารประกอบไดอะโซเนียม
ทั้งหมด 3 ชนิด คือ 4-ไนโตรเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต (1a) 4-โบรโมเบนซีนไดอะโซเนียม เต
ตระฟลูออโรโบเรต (2a) และ 4-เมธิลเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต (3a) โดยน าสารประกอบ อนิ
ลีน 1-3 ที่มีหมู่ฟังก์ชันต่าง ๆ มาท าปฏิกิริยาไดอะโซไธเซชันกับกรดเตตระฟลูออโรโบริกและโซเดียมไนไตรต์ 
ดังแสดงในแผนภาพที่ 3.1 เก็บผลิตภัณฑ์ที่ได้มาท าให้บริสุทธิ์ โดยมีร้อยละผลได้ 48% (1a) 52% (2a) และ 
31% (3a) ตามล าดับ 
 
 
 
 
 
 
 
 

แผนภาพที่ 3.1 แสดงการสังเคราะห์สารประกอบไดอะโซเนียมจากอนุพันธ์อนิลีน 
โครงสร้างของสาร 1a,2a และ 3a ยืนยันโดยวิธีนิวเคลียร์แมกเนติกเรโซแนนซ์สเปกโตรเมตรี  

สเปกตรัม 1H-NMR ของ 4-ไนโตรเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต (1a) และ 4-โบรโมเบนซีนไดอะ
โซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต (2a) ดังแสดงในแผนภาพที่ 3.2a และ 3.2b ตามล าดับ มีสัญญาณโปรตอน
ต าแหน่ง a สูงคือที่ 𝛿 9.19 ppm และ 𝛿 8.78 ppm ตามล าดับ เนื่องจากหมู่ไนโตรและหมู่โบรโมที่มีค่าอิเล็ก
โตรเนกาทิวิตีที่สูง ส่งผลให้โปรตอนที่ต าแหน่ง a ของทั้งสาร 1a และ 2a มีค่า chemical shift ที่สูง ขณะที่
สัญญาณโปรตอนของ 4-เมธิลเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต (3a) ดังแสดงในแผนภาพที่ 3.2c 
พบว่าโปรตอนที่ต าแหน่ง b ที่ 𝛿 7.91 ppm อยู่ติดหมู่เมธิลมีค่าอิเล็กโตรเนกาทิวิตีต่ ากว่าหมู่ไดอะโซเนยีมโดย

อยู่ติดกับต าแหน่ง a ท่ี 𝛿 8.73 ppm ส่งผลให้ค่า chemical shift ที่ต าแหน่ง a มีค่าที่สูงกว่าต าแหน่ง b และ

สัญญาณโปรตอนที่ 𝛿 2.68 ppm เป็นสัญญาณของกิ่งเมธิลที่ต าแหน่ง c 
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แผนภาพที่ 3.2 แสดงสเปกตรัม 1H-NMR ของสารประกอบไดอะโซเนียม a) 1a, b) 2a และ c) 3a ในตัวท า

ละลาย acetone–d6 
 

3.2 การสังเคราะหส์ารประกอบไทโออีเทอร์จากไธออลด้วยตัวเร่งเชิงแสงโรสเบงกอล 
 เมื่อเตรียมสารประกอบไดอะโซเนียมส าเร็จ ผู้วิจัยได้น าสาร 2a มาท าปฏิกิริยากับ 2-เมอร์แคปโตไพริ
ดีน (b) โดยมีอะซิโตไนไตรล์เป็นตัวท าละลายและโรส เบงกอล 5% โมลเป็นตัวเร่งเชิงแสงให้กับปฏิกิริยาพร้อม
ฉายแสง LED สีขาวให้กับปฏิกิริยาเป็นเวลา 16 ชั่งโมง ดังแสดงในแผนภาพที่ 3.3 เมื่อเก็บผลิตภัณฑ์มาท าให้
บริสุทธิ์พบว่าได้ผลิตภัณฑ์เป็นของแข็งสีเหลืองอ่อน โดยคาดว่าผลิตภัณฑ์ที่ได้คือสาร 2-((4-โบรโมฟีนิล)ไธออล) 
ไพริดีน (2b) มีร้อยละผลได้เป็น 44% 
 
 
 
 
 
 

แผนภาพที่ 3.3 แสดงการสังเคราะห์ 2-((4-โบรโมฟีนิล)ไธออล) ไพริดีน (2b) 
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โครงสร้างของสาร 2b ยืนยันโดยวิธีนิวเคลียร์แมกเนติกเรโซแนนซ์สเปกโตรเมตรี ดังแผนภาพที่ 3.4 
จากสเปกตรัม 1H-NMR ของ 2-((4-โบรโมฟีนิล)ไธออล) ไพริดีน (2b) แสดงให้เห็นว่าสัญญาณที่ 𝛿 8.42 ppm 
เป็นของโปรตอน f สัญญาณที่ 𝛿 7.58 ppm เป็นของโปรตอน a สัญญาณที่ 𝛿 7.48 ppm เป็นโปรตอน
ต าแหน่ง c สัญญาณที่ 𝛿 7.42 ppm เป็นโปรตอนต าแหน่ง b สัญญาณที่ 𝛿 7.08 ppm เป็นโปรตอนต าแหน่ง 
d สัญญาณที่ 𝛿 6.95 ppm เป็นของโปรตอนที่ต าแหน่ง e 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

แผนภาพที่ 3.4 แสดงสเปกตรัม 1H-NMR ของ 2-((4-โบรโมฟีนิล)ไธออล) ไพริดีน (2b) ในตัวท าละลาย 
chloroform-d 

ในขณะที่ผู้วิจัยได้ศึกษาการสังเคราะห์สารประกอบไทโออีเทอร์จากไธออลอยู่นั้น Hong B. และคณะ 
[20] ได้รายงานผลการศึกษาการสังเคราะห์สารประกอบไธโออีเทอร์ซึ่งใกล้เคียงกับงานวิจัยของผู้วิจัยเองและ
เผยแพร่เป็นที่เรียบร้อยแล้วภายในปี ค.ศ. 2017 ดังแสดงในรูปที่ 3.1 ซึ่งทีมวิจัยของ Hong B. ได้ใช้ไธออล
และสารประกอบไดอะโซเนียมเป็นสารตั้งต้นท าปฏิกิริยาโดยใช้อีโอซินวายเป็นตัวเร่งเชิงแสงโดยฉายแสงในช่วง
ที่มองเห็นให้กับปฏิกิริยาซึ่งท าปฏิกิริยาในระบบเปิดและได้สารประกอบไธโออีเทอร์เป็นผลิตภัณฑ์ ซึ่งทีมวิจัย
ของ Hong B. เสนอถึงกลไกการเกิดปฏิกิริยาแสดงในรูปที่ 3.2 เมื่อตัวเร่งอีโอซินวายถูกกระตุ้นด้วยแสงจะเกิด
การถ่ายโอนอิเล็กตรอนให้กับสารประกอบไดอะโซเนียมและสารประกอบไธออลท าให้เกิดเป็นอนุมูลอิสระ
ขึ้นมาจากนั้นเรดิคัลที่เกิดจากสารตั้งต้นทั้ง  2 ตัวจะท าปฏิกิริยากันจนเกิดเป็นสารประกอบไธออลเป็น
ผลิตภัณฑ์ซึ่งมีออกซิเจนท าหน้าที่เป็นตัวถ่ายโอนโปรตอนภายในปฏิกิริยา จากงานข้างต้นผู้วิจัยปรับหัวข้อ
ศึกษาในการใชส้ารประกอบไดอะโซเนียมในปฏิกิริยาอื่นซึ่งจะอธิบายต่อในหัวข้อที่ 3.3 และ 3.4  
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รูปที่ 3.1 แสดงงานวิจัยของ Hong B. และคณะที่สังเคราะห์สารประกอบไทโออีเทอร์จากไธออลผ่านปฏิกิริยา

การเร่งด้วยแสง [20] 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปที่ 3.2 แสดงกลไกการสังเคราะหส์ารประกอบไทโออีเทอร์จากไธออลผ่านตัวเร่งเชิงแสงโดยทีมวิจัยของ 
Hong B. [20] 

 
3.3 การสังเคราะหอ์นุพันธ์อะเซตาไมด ์

ในหัวข้อต่อมาผู้วิจัยได้สนใจศึกษาการสังเคราะห์อนุพันธ์ควินาโซลีน (c) จากสารประกอบไดอะโซ
เนียม 2a มาท าปฏิกิริยากับอะซิโตไนไตรล์ ซึ่งงานวิจัยก่อนหน้านี้ได้มีการใช้สารประกอบไดอะโซเนียมท า
ปฏิกิริยากับอะซิโตไนไตรล์โดยให้ความร้อนที่ 110 oC กับปฏิกิริยาแล้วได้อนุพันธ์ควินาโซลีนเป็นผลิตภัณฑ์
ดังที่อธิบายในบทที่ 1 ในหัวข้อที่ 1.3.3 [19] ซึ่งผู้วิจัยได้คาดว่าการใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาโรสเบงกอลจะสามารถท า
ปฏิกิริยาที่อุณหภูมิห้องและได้ร้อยละผลได้เป็นอนุพันธ์ควินาโซลีนมากกว่าที่เคยมีการรายงานมาก่อนหน้านี้ 
ผู้วิจัยจึงได้ใช้ 2a มาท าปฏิกิริยากับอะซิโตไนไตรล์ที่เป็นตัวท าละลายโดยมีโรส เบงกอล 5% โมลเป็นตัวเร่งเชิง
แสงในสภาวะอุณหภูมิห้องและใช้ฉายแสง LED ให้กับปฏิกิริยาดังแผนภาพที่ 3.5 เมื่อเก็บผลิตภัณฑ์มาท าให้
บริสุทธิ์พบว่าได้ผลิตภัณฑ์เป็นของแข็งสีน้ าตาล แต่เมื่อดูกราฟสเปกตรัม 1H-NMR ที่ได้พบว่าสัญญาณโปรตอน 
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ของไฮโดรเจนไม่ตรงกับสัญญาณของอนุพันธ์ควินาโซลีนที่รายงานมาก่อน เมื่อน ากราฟสเปกตรัมมาวิเคราะห์
พบว่าผลิตภัณฑ์ที่ได้คือ N-(4-โบรโมฟีนิล) อะเซตาไมด ์(2c) แทน  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

แผนภาพที่ 3.5 แสดงการสังเคราะห์ N-(4-โบรโมฟีนิล) อะเซตาไมด ์(2c) 
ผู้วิจัยจึงได้ค้นคว้าหางานวิจัยที่เกี่ยวข้องกับการสังเคราะห์อนุพันธ์อะเซตาไมด์ พบว่าเคยมีงานวิจัยที่

ใช้สารประกอบไดอะโซเนียมท าปฏิกิริยากับอะซิโตไนไตรล์โดยท าปฏิกิริยาผ่านการใช้ไมโครเวฟ [21] ดังนั้น
ผู้วิจัยจึงสนใจที่จะปรับปรุงวิธีการสังเคราะห์อนุพันธ์อะเซตาไมด์โดยใช้โรสเบงกอลเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง
ที่อุณหภูมิห้อง 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

แผนภาพที่ 3.6 แสดงการสังเคราะห์ผ่านไมโครเวฟและผ่านปฏิกิริยาเร่งเชิงแสง 
ผู้วิจัยได้น าสารประกอบไดอะโซเนียม 2a และ 3a เป็นสารตั้งต้นในการทดสอบหาสภาวะที่เหมาะสม

ในการสังเคราะห์อนุพันธ์อะเซตาไมด์ 2c และ 3c จากตารางที่ 3.1 พบว่าการทดลองล าดับที่ 1 เมื่อใส่โรสเบง
กอลในปฏิกิริยาพบว่าได้ผลิตภัณฑ์ 3c ร้อยละผลได้ 70% ในการทดลองล าดับที่ 2 ผู้วิจัยทดสอบท าปฏิกิริยา
ในสภาวะที่ไม่มีโรสเบงกอลในปฏิกิริยาพบว่าได้ผลิตภัณฑ์ 3c โดยมีร้อยละผลได้ถึง 87% ผู้วิจัยจึงสรุปว่าโร
สเบงกอลไม่มีส่วนช่วยในการเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงในการสังเคราะห์อนุพันธ์อะเซตาไมด์และในการทดลองล าดับ
ที่ 3 ผู้วิจัยได้เปลี่ยนจากสารตั้งต้น 3a เป็น 2a และใช้หลอดไฟ LED ฉายแสงโดยมีโรสเบงกอลเป็นตัวเร่ง
ปฏิกิริยาให้กับปฏิกิริยาพบว่าได้ผลิตภัณฑ์ 2c ร้อยละผลได้ 42% และในการทดลองล าดับที่ 4 ผู้วิจัยท าการ 
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ทดสอบเหมือนการทดลองล าดับที่ 3 แต่ไม่ได้ใช้หลอดไฟ LED พบว่าได้ผลิตภัณฑ์ 2c ร้อยละผลได้ลดลงเหลือ
เพียง 12% ซึ่งจากการทดลองล าดับที่ 1 ถึง 4 สังเกตการตั้งปฏิกิริยาพบว่าการใช้หลอดไฟ LED นั้นจะ
ปลดปล่อยความร้อนออกมาท าให้อุณหภูมิของสายละลายสูงขึ้นถึง 35 – 40 oC  ซึ่งผู้วิจัยคาดว่าความร้อนที่
ปลดปล่อยออกมาจากหลอดไฟ LED นั้นเป็นตัวเร่งในการเกิดปฏิกิริยาในการสังเคราะห์อนุพันธ์อะเซตาไมด์
ไม่ใช่ตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงโรสเบงกอลดังที่คาดหวังไว้ 

 
ตารางที่ 3.1 แสดงผลการสังเคราะห์อนุพันธ์อะเซตาไมด์ 2c และ 3c จากสารประกอบไดอะโซเนียม 2a และ 
3a ในสภาวะต่าง ๆ 
 

 
 

 
 
 
 
 

Entry R Light source Solvent Photocatalyst Temperature Time %Yield 
1 Me; 3a LED MeCN 5% Rose Bengal rt 16 h 70% (3c) 
2 Me; 3a LED MeCN - rt 16 h 87% (3c) 
3 Br; 2a LED MeCN 5% Rose Bengal rt 16 h 42% (2c) 
4 Br; 2a - MeCN 5% Rose Bengal rt 16 h 12% (2c) 

 
เมื่อท าการทดลองสังเคราะห์อนุพันธอ์ะเซตาไมดท์ี่สภาวะต่าง ๆ โดยใช้สารประกอบ 2a และ 3a เป็น

สารตั้งต้นพบว่าตัวเร่งเชิงแสงไม่ได้มีส่วนเกี่ยวข้องในการสังเคราะห์อนุพันธ์ อะเซตาไมด์และผู้วิจัยพบว่า
หลอดไฟ LED ปลดปล่อยความร้อนออกมาซึ่งเป็นการเพิ่มอุณหภูมิให้กับปฏิกิริยาและคาดว่าปฏิกิริยาการ
สังเคราะห์อนุพันธ์อะเซตาไมด์นี้เป็นปฏิกิริยาอาศัยความร้อน 

โครงสร้างของผลิตภัณฑ์ 2c และ 3c ยืนยันโดยวิธีนิวเคลียร์แมกเนติกเรโซแนนซ์สเปกโตรเมตรี ดัง
แผนภาพที่ 3.6 สเปกตรัม 1H-NMR ของ N-(4-โบรโมฟีนิล) อะเซตาไมด์ (2c) แสดงให้เห็นว่าสัญญาณที่ 𝛿 
7.41 ppm เป็นของโปรตอน a สัญญาณที่ 𝛿 7.26 ppm เป็นของโปรตอน b เนื่องจากที่ต าแหน่ง b มี
สัญญาณที่ตรงกับสัญญาณของตัวท าละลายคลอโรฟอร์ม-ดีส่งผลให้สัญญาณที่ได้ซ้อนทับกันและสัญญาณที่ 𝛿 
2.17 ppm เป็นโปรตอนต าแหน่ง c ซึ่งเป็นสัญญาณของหมู่เมธิล สเปกตรัม 1H-NMR ของ N-(4-เมธิลฟีนิล) 
อะเซตาไมด์ (3c) แสดงให้เห็นว่าสัญญาณที่ 𝛿 7.37 ppm เป็นของโปรตอนต าแหน่ง b สัญญาณที่ 𝛿 7.11 
ppm เป็นของโปรตอนต าแหน่ง c สัญญาณที่ 𝛿 2.30 ppm คือสัญญาณหมู่เมธิลที่ต าแหน่งพาราของวงอะโร
มาติกและสัญญาณที่ 𝛿 2.14 ppm เป็นโปรตอนต าแหน่ง d ซึ่งเป็นสัญญาณของหมู่เมธิลที่ติดอยู่กับหมู่เอไมด์ 
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แผนภาพที่ 3.7 แสดงสเปคตรัม 1H-NMR ของอนุพันธ์อะเซตาไมด์ a) 2c และ b) 3c ในตัวละลาย 

chloroform-d 
ส าหรับกลไกการเกิดปฏิกิริยาของ N-(4-โบรโมฟีนิล) อะเซตาไมด์ (2c) นั้นผู้วิจัยเสนอกลไกตาม

แผนผังที่แสดงในแผนภาพที่ 3.8 [21] กลไกปฏิกิริยาเริ่มจาก 4-โบรโมเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโร
โบเรต (2a) สลายตัวให้แก็สไนโตรเจนออกมาท าให้เกิดเบนซีนแคทไอออนขึ้นมา โมเลกุลของอะซิโตไนไตรล์จะ
เข้าท าปฏิกิริยากับแคทไอออน (x1) เกิดเป็นสาร x2 จากนั้นโมเลกุลน้ าจะเข้ามาท าปฏิกิริยาที่คาร์โบแคท
ไอออนเกิดเป็นสาร x3 และสูญเสียโปรตอน 1 ตัว เกิดเป็นสาร x4 และหลังจากนั้นโมเลกุลท าการ 
rearrangement ได้โมเลกุลของ N-(4-โบรโมฟีนิล) อะเซตาไมด ์(2c) ออกมาในที่สุด 

 
 
 

  
 
 
 
 
 
  

 
แผนภาพที่ 3.8 แสดงกลไกการเกิดปฏิกิริยาของ N-(4-โบรโมฟีนิล) อะเซตาไมด ์(2c) 
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3.4 การสังเคราะห์สารประกอบไธโออีเทอร์จากโซเดียมซัลไฟด์โนนาไฮเดรตด้วยตัวเร่งเชิงแสงโรสเบงกอล 
 ในงานวิจัยก่อนหน้านี้ได้มีทีมวิจัยศึกษาน าสารประกอบไดอะโซเนียมมาท าปฏิกิริยากับไธออลโดยมีอิ
โอซินวายเป็นตัวเร่งเชิงแสงซึ่งได้ผลิตภัณฑ์เป็นสารประกอบไธโออีเทอร์ [20] อะตอมของซัลเฟอร์นั้นได้มาจาก
ไธออล ซึ่งต้องสังเคราะห์หลายขั้นตอนดังนั้นเพื่อหาวิธีการสังเคราะห์สารประกอบไธโออีเทอร์ที่ดีขึ้น ผู้วิจัยได้
สนใจในการศึกษาการสังเคราะห์ไธโออีเทอร์โดยได้เปลี่ยนสารตั้งต้นจากไธออลเป็นโซเดียมซัลไฟด์โนนาไฮ
เดรต (4) เมื่อโซเดียมซัลไฟด์โนนาไฮเดรต (4) ละลายในตัวท าละลายจะเกิดซัลเฟอร์แอนไอออนขึ้นมา ซึ่ง
ซัลเฟอร์แอนไอออนนี้สามารถเกิดปฏิกิริยาแล้วได้ผลิตภัณฑ์เป็นไธออลก่อนที่จะเป็นไธโออีเทอร์ ผู้วิจัยเห็นว่า
การสังเคราะห์สารประกอบไธโออีเทอร์ผ่านซัลเฟอร์นั้นจะลดขั้นตอนในการสังเคราะห์น้อยลงเมื่อเทียบกับวิธี
ในปัจจุบัน ในการศึกษาและทดลองเบื้องต้น ผู้วิจัยได้ใช้สารประกอบไดอะโซเนียม 2a ท าปฏิกิริยากับโซเดียม
ซัลไฟด์โนนาไฮเดรต (4) เป็นสารตั้งต้น ในสภาวะที่มีโรสเบงกอลเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเพื่อสังเคราะห์ บิส(4-โบร
โมฟีนิล) ซัลไฟด์ (2d) ดังแสดงในแผนภาพที่ 3.9 โดยในการทดลองข้างต้นได้ใช้ตัวเร่งโรสเบงกอล 5% โมล ใน
ตัวท าละลาย DMSO ฉายแสงจากหลอดฟลูออเรสเซนต์ที่อุณหภูมิห้องเป็นเวลา 16 ชั่วโมงพบว่าได้ผลิตภัณฑ์
เป็น บิส(4-โบรโมฟีนิล) ซัลไฟด ์(2d) มีร้อยละผลได้ 4%  
 
 
 
 
 

แผนภาพที่ 3.9 แสดงการสังเคราะห์ บิส(4-โบรโมฟีนิล) ซัลไฟด์ (2d) 
 

โครงสร้างของสาร 2d ยืนยันโดยวิธีนิวเคลียร์แมกเนติกเรโซแนนซ์สเปกโตรเมตรี สเปกตรัม 1H-NMR 
ของ บิส(4-โบรโมฟีนิล) ซัลไฟด์ (2d) ดังแผนภาพที่ 3.10 แสดงให้เห็นว่าสัญญาณที่ 𝛿 7.44 ppm เป็นของ
โปรตอนต าแหน่ง a และสัญญาณที่ 𝛿 7.19 ppm เป็นของโปรตอนต าแหน่ง b โดยที่สัญญาณโปรตอนที่
ต าแหน่ง a และ b เป็นสัญญาณโปรตอนบนวงอะโรมาติกที่สมมาตร 
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แผนภาพที่ 3.10 แสดงสเปกตรัม 1H-NMR ของ บิส(4-โบรโมฟีนิล) ซัลไฟด์ (2d)                                  

ในตัวท าละลาย chloroform-d 
จากผลเบื้องต้นในการสังเคราะห์ บิส(4-โบรโมฟีนิล) ซัลไฟด์ (2d) ได้ผลร้อยละ 4% ท าให้ผู้วิจัยสนใจ

จะพัฒนากระบวนการสังเคราะห์สารประกอบไธโออีเทอร์จากโซเดียมซัลไฟด์โนนาไฮเดรตผ่านตัวเร่งปฏิกริยา
เชิงแสงโรสเบงกอล ผู้วิจัยจึงได้ท าปฏิกิริยาที่สภาวะต่าง ๆ จากตารางที่ 3.2 พบว่าเมื่อใช้สัดส่วนโมลของสาร
ตั้งต้น 4-โบรโมเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต (2a) ท าปฏิกิริยากับโซเดียมซัลไฟด์โนนาไฮเดรต 
(4) ที่อัตราส่วน 1 ต่อ 1 และใช้โรสเบงกอลเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง 5% โมล ท าปฏิกิริยาโดยให้แสงฟลูออ
เรสเซนต์เป็นเวลา 16 ชั่วโมงโดยมี DMSO เป็นตัวท าละลายที่อุณหภูมิห้องพบว่าได้ บิส(4-โบรโมฟีนิล) ซัลไฟด์ 
(2d) เป็นผลิตภัณฑ์ 4% ดังแสดงในการทดลองล าดับที่ 1 แต่ผลิตภัณฑ์มีน้อยจึงไม่สามารถท าให้สารบริสุทธิ์ได้ 
ผู้วิจัยจึงเพิ่มปริมาณสัดส่วนโดยโมลระหว่าง 2a ต่อ 4 จากอัตราส่วน 1 ต่อ 1 เป็นอัตราส่วน 1 ต่อ 2.7 และ
เปลี่ยนตัวท าละลายจาก DMSO เป็นตัวท าละลายเมทานอลและ THF ซึ่งผู้วิจัยพบว่าได้ผลิตภัณฑ์ 2d เพียง 
5% ดังแสดงในการทดลองล าดับ 2 และ 3 โดยในการทดลองข้างต้นผู้วิจัยได้สังเกตว่าโซเดียมซัลไฟด์โนนาไฮ
เดรต (4) ละลายในตัวท าละลายอินทรีย์ไม่ดีนัก ผู้วิจัยจึงได้ใช้น้ าเป็นตัวท าละลายร่วมดังแสดงในการทดลอง
ล าดับ 4 ผู้วิจัยพบว่าได้ผลิตภัณฑ์สูงขึ้นถึง 18% และสามารถท าให้บริสุทธิ์ได้ จากนั้นผู้วิจัยได้ทดลองหาตัวท า
ละลายร่วมที่เหมาะสมอื่น ๆ ด้วยการใช้เมทานอลกับน้ า พบว่าได้ผลิตภัณฑ์ 11% ในการทดลองล าดับที่ 5 
เนื่องจากการใช้เมทานอลไม่สามารถเพิ่มร้อยละผลได้ผู้วิจัยจึงเปลี่ยนกลับมาใช้ตัวท าละลาย THF เหมือนเดิม 
หลังจากนั้นผู้วิจัยได้เปลี่ยนการทดลองเปลี่ยนตัวท าละลายร่วมพบว่า THF ในน้ ากับเมทานอลในน้ าให้ผลลัพธ์
ที่ไม่มีความแตกต่างกันอย่างมีนัยส าคัญ นอกจากนี้ผู้วิจัยได้ทดลองเพิ่มโซเดียมซัลไฟด์โนนาไฮเดรต (4) จาก 
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สัดส่วนโมล 1 : 2.7 เป็น 1 : 5.6 ในการทดลองครั้งที่ 6 พบว่าได้ผลิตภัณฑ์ 10% และการเพิ่มปริมาณโรงเบ
งกอลจาก 5% โมลเป็น 10% โมล ในการทดลองล าดับที่ 7 พบว่าได้ผลิตภัณฑ์ 8% ซึ่งจากผลการทดลอง
พบว่าการเพิ่มปริมาณโซเดียมซัลไฟด์โนนาไฮเดรต (4) และการเพิ่มปริมาณโรสเบงกอล ไม่มีส่วนช่วยในการ
เกิดปฏิกิริยาที่ดีขึ้น 
ตารางที่ 3.2 แสดงการสังเคราะห์สารประกอบไธโออีเทอร์ในสภาวะต่าง ๆ 
 
 
 
 
 
 
 

Entry Mol 
(2a : 4) 

Light source Solvent %Rose 
Bengal 

Temperature Time %Yield 
(2d) 

1 1 : 1 fluorescent lamp DMSO 5% rt 16 h 4% 
2 1 : 2.7 fluorescent lamp MeOH 5% rt 16 h 5% 
3 1 : 2.7 fluorescent lamp THF 5% rt 16 h 5% 
4 1 : 2.7 fluorescent lamp THF/H2O 

(1:1) 
5% rt 16 h 18% 

5 1 : 2.7 fluorescent lamp MeOH/H2O 
(1 : 1) 

5% rt 16 h 11% 

6 1 : 5.6 fluorescent lamp THF/H2O 
(1:1) 

5% rt 16 h 10% 

7 1 : 2.7 fluorescent lamp THF/H2O 
(1:1) 

10% rt 16 h 8% 

 
 
ผู้วิจัยเสนอกลไกการเกิดปฏิกิริยาของ 2d จากสารประกอบไดอะโซเนียม 2a ดังแสดงในแผนภาพที่ 

3.10 เริ่มจากการที่ 2a รับอิเล็กตรอนจากโรสเบงกอลในสภาวะกระตุ้น จากนั้น 2a จะสลายตัวให้แก็ส
ไนโตรเจนและ 4-โบรโมเบนซีนเรดิคัล (y1) และท าปฏิกิริยาต่อเนื่องกับซัลไฟด์แอนไอออน ได้สารไธออลเรดิ
คัลแอนไอออน (y2) ซึ่งในขณะเดียวกันโรสเบงกอลหรือ 2a จะมารับอิเล็กตรอนไปกลายเป็นสารไธออลแอน
ไอออน (y3) จากนั้น y1 อีกโมเลกุลเข้ามาท าปฏิกิริยากับ y3 กลายเป็นไธโออีเทอร์เรดิคัลแอนไอออน (y4) 
สุดท้ายโรงเบงกอลจะมารับอิเล็กตรอนไปจาก y4 และสุดท้ายได้ผลิตภัณฑ์เป็น บิส(4-โบรโมฟีนิล) ซัลไฟด์ 
(2d) ในที่สุด ดังแผนภาพที่ 3.11 
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แผนภาพที ่3.11 แสดงกลไกในการเกิดปฏิกิริยาของ บิส(4-โบรโมฟีนิล) ซัลไฟด ์(2d) 
 



 

 

 
บทที่ 4 

สรุปผลการทดลอง 
 

4.1 สรุปผลการทดลอง 
 โครงงานวิจัยนี้ได้น าอนิลีนทั้ง 3 ชนิดคือ 4-ไนโตรอนิลีน (1) 4-โบรโมอนิลีน (2) และ 4-เมธิลอนิลีน 
(3) มาสังเคราะห์สารประกอบไดอะโซเนียมได้ 1a, 2a และ 3a มีร้อยละผลได้เท่ากับ 48% 52% และ 31% 
ตามล าดับ หลังจากนั้นน าสารประกอบ 2a มาท าปฏิกิริยากับ 2-เมอร์แคปโตไพริดีน (b) โดยมีโรสเบงกอลเป็น
ตัวเร่งเชิงแสงได้ผลิตภัณฑ์เป็นไธโออีเทอร์ 2b โดยมีร้อยละผลได้ 33% นอกจากนี้ผู้วิจัยน าไดอะโซเนียม 2a 
และ 3a มาท าปฏิกิริยากับอะซิโตไนไตรล์โดยมีโรสเบงกอลเป็นตัวเร่งเชิงแสงได้ผลิตภัณฑ์เป็นอนุพันธ์ของอะเซ
ตาไมด์ 2c และ 3c ซึ่งมีร้อยละผลได้ 42% และ 87% ตามล าดับ ซึ่งผู้วิจัยพบว่าโรสเบงกอลไม่มีส่วนช่วยใน
การเร่งปฏิกิริยาแต่เป็นความร้อนจากหลอด LED หลังจากนั้นน าสารประกอบไดอะโซเนียม 2a มาท าปฏิกิริยา
กับโซเดียมซัลไฟด์โนนาไฮเดรต (4) โดยมีโรสเบงกอลเป็นตัวเร่งเชิงแสงพบว่าได้ 2d และจากการหาสภาวะที่ดี
ที่สุดสามารถสังเคราะห์ 2d โดยมีร้อยละผลได้ 18% ซึ่งสภาวะที่ดีที่สุดในการเกิดปฏิกิริยาคือใช้โรสเบงกอล 
5% โมล โดยมีตัวท าละลายเป็น THF กับน้ าอัตราส่วน 1 ต่อ 1 ฉายไฟจากหลอดฟลูออเรสเซนต์เป็นเวลา 16 
ชั่วโมง 
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รูปที่ 1ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ 4-ไนโตรเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต (1a) ใน acetone-d6  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปที่ 2ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ 4-โบรโมเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต (2a) ใน acetone-d6  
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รูปที่ 3ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ 4-เมธิลเบนซีนไดอะโซเนียม เตตระฟลูออโรโบเรต (1a) ใน acetone-d6  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

                                                           
 

     รปูที ่4ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ 2-((4  -โบรโมฟีนิล)ไธออล)ไพริดีน (2b) ในตัวท าละลาย chloroform-d                              
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         รูปที่ 5ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ N-(4-โบรโมฟีนิล) อะเซตาไมด ์(2c) ในตัวท าละลาย chloroform-d                              
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 

        รูปที่ 6ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ N-(4-เมธิลฟีนิล) อะเซตาไมด ์(3c) ในตัวท าละลาย chloroform-d                   
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          รูปที ่7ก สเปกตรัม 1H-NMR ของ N-(4-เมธิลฟีนิล) อะเซตาไมด ์(3c) ในตัวท าละลาย chloroform-d                       
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