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บทคัดย่อ 
 

ปัจจุบันมีการใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธ์ุอย่างกว้างขวางทั้งในห้องปฏิบัติการและใน
อุตสาหกรรม เน่ืองจากสามารถแยกตัวเร่งปฏิกิริยาออกจากปฏิกิริยาได้ ท าให้สามารถน ากลับมาใช้ซ้ า
ได้ นอกจากน้ียังเป็นการลดการปล่อยของเสียที่เป็นโลหะหนักออกสู่สิ่งแวดล้อมอีกด้วย ในงานน้ี 
ผู้วิจัยได้พัฒนาตัวเร่งปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธ์ุขึ้นมาเพื่อใช้ในการเร่งปฏิกิริยาซูซูกิ -มิยาอุระ โดยการน า 
กราฟีนออกไซด์มาเป็นวัสดุรองรับอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมเพื่อท าหน้าที่เป็นตัวเร่ง
ปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธ์ุ จากการทดลองเตรียมตัวเร่งปฏิกิริยาด้วยการรีดิวซ์ไอออน Pd2+ ในตัวท า
ละลายที่มีกราฟีนออกไซด์กระจายตัวอยู่ภายใต้  2 สภาวะที่แตกต่างกันโดยที่สภาวะแรกตัวเร่ง
ปฏิกิริยาถูกเตรียมในสารละลายเอทานอลที่อุณหภูมิ 60°C ในขณะที่สภาวะที่ 2 ตัวเร่งปฏิกิริยาถูก
เตรียมด้วยการเติมกรดฟอร์มิกลงในน้ าที่อุณหภูมิ 80°C  พบว่าสภาวะหลังให้ผลการทดลองที่ดีกว่า 
ผู้วิจัยจึงเลือกใช้สภาวะดังกล่าวน าไปใช้ในการเตรียมตัวเร่งปฏิกิริยาชนิดใหม่โดยใช้กราฟีนออกไซด์ที่
ถูกต่อด้วยพาราฟีนิลีนไดเอมีนแทนกราฟีนออกไซด์ปกติ ตัวเร่งปฏิกิริยาที่สังเคราะห์ได้ทุกตัวถูกน าไป
พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิครามานสเปกโทรสโกปี, FT-IR สเปกโทรสโกปี, Powder XRD และ ICP-
OES จากน้ันน าตัวเร่งปฏิกิริยาไปทดสอบประสิทธิภาพในการเร่งปฏิกิริยาซูซูกิ-มิยาอุระ พบว่าตัวเร่ง
ปฏิกิริยาชนิดใหม่ให้ผลการทดลองที่ดีที่สุด โดยสามารถใช้ซ้ าได้ถึง 4 ครั้งและยังให้ร้อยละผลผลิตใน
ครั้งที่ 4 สูงกว่าตัวเร่งปฏิกิริยาชนิดอ่ืน ๆ ด้วย 
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Abstract 
 

Nowadays, heterogeneous catalysts are widely used in both laboratory and 
industry as they can be conveniently separated from reaction mixtures, making such 
catalysts reusable.  Also, using heterogeneous catalysts help decrease the amount of 
heavy metals released into the environment.  In this study, we developed 
heterogeneous catalysts for Suzuki-Miyaura reaction by using graphene oxide (GO)  as 
palladium (Pd) nanoparticles support. Catalysts were synthesized by reducing Pd2+ ions 
in GO dispersions under 2 different conditions.  In the first condition, a catalyst was 
prepared in ethanol solution at 60°C whereas in the second condition, a catalyst was 
prepared by adding formic acid into water at 80°C. We found that the catalyst prepared 
by the latter condition gave a higher yield when tested.  Consequently, we selected 
the latter condition in preparing a new catalyst using p- phenylenediamine-
functionalized GO as the support.  All catalysts were characterized by Raman 
spectroscopy, FT-IR spectroscopy, powder XRD and ICP-OES. Finally, all catalysts were 
tested using Suzuki-Miyaura reaction. We found that our new catalyst gave rise to the 
excellent yield with the highest reusability of 4 cycles. 
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บทท่ี 1 
บทน า 

 

1.1 ความเป็นมาและความส าคัญของปัญหา 

ปฏิกิริยาซูซูกิ-มิยาอุระ (Suzuki-Miyaura reaction) เป็นหน่ึงในปฏิกิริยาคู่ควบของคาร์บอน 
(carbon cross-coupling) ซึ่งถูกน าไปใช้อย่างกว้างขวางในวงการอุตสาหกรรม เน่ืองด้วยปฏิกิริยาน้ี
สามารถใช้ในการสังเคราะห์สารประกอบไบแอริล (biaryl) ซึ่งสารประกอบเหล่าน้ีนิยมน าไปใช้เป็น
สารมัธยันตร์ (intermediate) ในการสังเคราะห์สารที่ส าคัญอ่ืน ๆ เช่น ยา, สารตั้งต้นในอุตสาหกรรม 
และผลิตภัณฑ์จากธรรมชาติ (natural product) เป็นต้น1 โดยเริ่มแรกในการเร่งปฏิกิริยาจะใช้ตัวเร่ง
แบบเอกพันธ์ุ (homogeneous catalyst) เพราะว่าให้ผลการทดลองท่ีดีและมีประสิทธิภาพในการเร่ง
ปฏิกิริยาสูง รวมไปถึงมีความจ าเพาะในการเร่งปฏิกิริยา แต่มีข้อเสียคือการแยกออกจากปฏิกิริยาท า
ได้ยากจึงไม่สามารถน ากลับมาใช้ใหม่ได้ ส่งผลให้สิ้นเปลืองค่าใช้จ่ายและเพิ่มปริมาณของเสียที่เป็น
โลหะหนักสู่สิ่งแวดล้อมส่งผลต่อระบบนิเวศ นักวิจัยจึงหันมาสนใจศึกษาและพัฒนาตัวเร่งปฏิกิริยา  
วิวิธพันธ์ุแทนโดยมักน าตัวเร่งปฏิกิริยาไปติดอยู่บนวัสดุรองรับท าให้ตัวเร่งปฏิกิริยาไม่รวมเป็นเน้ือ
เดียวกันกับปฏิกิริยา จึงสามารถแยกออกจากผลิตภัณฑ์ได้ง่ายและน ากลับมาใช้ใหม่ได้ 2 ตัวอย่างของ
วัสดุรองรับที่มีการใช้กัน ได้แก่ พอลิเมอร์ (polymer)3 ซีโอไลต์ (zeolite)4 ของเหลวไอออนิก  
(ionic liquid)5 และกราฟีนออกไซด์ (graphene oxide) เป็นต้น  

 

รูปที่ 1.1 แสดงอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมบนแผ่นกราฟีนออกไซด์ 

กราฟีนออกไซด์เป็นวัสดุรองรับที่น่าสนใจที่ถูกน ามาใช้เพื่อเพิ่มประสิทธิภาพในการเร่ง
ปฏิกิริยาโดยจุดเด่น ของกราฟีนออกไซด์น้ันคือ เป็นวัสดุที่สามารถสังเคราะห์ได้ง่าย ใช้ต้นทุนในการ
สังเคราะห์ถูก ยิ่งไปกว่าน้ันยังมีงานวิจัยก่อนหน้าน้ีเป็นจ านวนมากได้น ากราฟีนออกไซด์มาใช้เป็นวัสดุ
รองรับอนุภาคระดับนาโนเมตรของโลหะหรือออกไซด์ของโลหะ เช่น ทอง (Au)6, เหล็กออกไซด์ 
(Fe3O4) และไททาเนียมไดออกไซด์ (TiO2)7 เป็นต้น เพื่อใช้ในการเร่งปฏิกิริยาต่าง ๆ ซึ่งผลการทดลอง
ที่ได้ พบว่าตัวเร่งปฏิกิริยามีความสามารถในการเร่งปฏิกิริยาได้ดีขึ้น ต่อมาจึงได้มีการน า
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กราฟีนออกไซด์มาเป็นตัวรองรับอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมเพื่อใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาคู่
ควบของคาร์บอน (carbon-carbon cross coupling) ได้แก่  ปฏิกิริยาเฮค (Heck reaction)5 
ปฏิกิริยาโซโนกาชิระ 8 (Sonogashira reaction)  ปฏิกิริยาซูซูกิ–มิยาอุระ (Suzuki–Miyaura 
reaction) เป็นต้น 

ดังน้ันจากที่กล่าวมาในข้างต้นในงานวิจัยน้ีจะท าการพัฒนาตัวเร่งปฏิกิริยาซูซูกิ–มิยาอุระโดย
การลดขนาดของอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมที่ติดบนกราฟีนออกไซด์และควบคุมอนุภาค
ไม่ให้เกิดการรวมตัวกัน รวมไปถึงเพิ่มความสามารถในการยึดเกาะของอนุภาคระดับนาโนเมตรของ
แพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์ ท าให้ได้ผลผลิตร้อยละ (% yield) ของผลิตภัณฑ์สูงขึ้นและตัวเร่ง
ปฏิกิริยาสามารถใช้ซ้ าได้มากขึ้น 

 

1.2 ทฤษฎีและความรู้พื้นฐานที่เกี่ยวข้อง 

1.2.1 ปฏิกิริยาซูซูกิ-มิยาอุระ 

ปฏิกิริยาซูซูกิ–มิยาอุระ9เป็นปฏิกิริยาระหว่างออแกโนเฮไลด์ (organohalide ) และออแกโน
โบเรน (organoborane) โดยใช้แพลเลเดียมที่มีเลขออกซิเดชัน 0 หรือแพลเลเดียมที่มีเลขออกซิเดชัน 
+2 เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเพื่อสร้างพันธะระหว่างอะตอมของคาร์บอนของ 2 โมเลกุล ณ ต าแหน่งที่เกิด
การหลุดออกของเฮไลด์และโบเรนได้เป็นผลิตภัณฑ์ ดังแสดงในแผนภาพที่ 1.1  

 

แผนภาพที่ 1.1 แสดงปฏิกิริยาซูซูกิ-มิยาอุระ 

ปฏิกิริยาซูซูกิ-มิยาอุระ จะเกิดผ่านกลไกที่มี 3 ขั้นตอนหลัก ขั้นตอนแรกคือ Oxidative 
addition โดยจะเกิดการแตกกันของพันธะระหว่างแอริลและเฮไลด์ แล้วจะเกิดการสร้างพันธะ
ระหว่างแพลเลเดียมกับแอริลจะเข้าไปดึงหมู่เฮไลด์ออกและสร้างพันธะกับออแกโนแพลเลเดียมได้เป็น
สารมัธยันตร์ (สารและเฮไลด์ได้เป็นสารออแกโนแพลเลเดียมที่มีเลขออกซิเดชัน +2 (สารหมายเลข 1) 
ต่อมาเบสในตัวท าละลายหมายเลข 2) ขั้นตอนถัดมาคือ transmetalation โดยสารหมายเลข 2 จะ
ท าปฏิกิริยากับสารประกอบเชิงซ้อนของแอริลโบรอเนต (สารหมายเลข 3) ได้เป็นสารประกอบ
เชิงซ้อนของแพลเลเดียม (สารหมายเลข 4) และข้ันตอนสุดท้าย Reductive elimination แอริลทั้ง 2 
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ตัวหลุดออกจากแพลเลเดียมแล้วเกิดการสร้างพันธะกันได้เป็น coupled product (สารหมายเลข 5) 
และแพลเลเดียมจะเปลี่ยนเลขออกซิเดชันจาก +2 กลายเป็น 0 ดังแผนภาพที่ 1.2 

 

แผนภาพที่ 1.2 แสดงกลไกการเกิดปฏิกิริยาซูซูกิ-มิยาอุระ 

 

1.2.2 กราฟีนออกไซด์ 

กราฟีนออกไซด์ (graphene oxide, GO) คือ แผ่นกราฟีนที่มีหมู่ฟังก์ชันไฮดรอกไซด์ ,         
อีพอกไซด์, คาร์บอนิล และคาร์บอกซิล10  ซึ่งมีสมบัติที่สามารถกระจายตัวในน้ าได้ดีกว่าแกรไฟต์ช่วย
ให้เตรียมตัวเร่งปฏิกิริยาได้ง่ายขึ้น  เมื่อรีดิวซ์กราฟีนออกไซด์ หมู่ฟังกชั์นบนพื้นผิวกราฟีนออกไซด์จะ
ลดจ านวนลงส่งผลให้ความสามารถในการกระจายตัวในน้ าลดลงเมื่อน าไปใช้งาน ท าให้แยกตัวเร่ง
ปฏิกิริยาออกจากผลิตภัณฑ์ได้ง่ายขึ้น กราฟีนออกไซด์มีพื้นที่ผิวใน 2 มิติขนาดใหญ่ มีความเสถียรเชิง
เคมีสูง ไม่สามารถน าไฟฟ้าได้และมีวิธีการสังเคราะห์ที่ง่ายและต้นทุนไม่สูงด้วยการน าผงกราไฟต์มา
เตรียมด้วยกระบวนการที่ดัดแปลงจากวิธีของฮัมเมอร์11 (modified Hummers’ method) โดยการ
เติมโพแทสเซียมเปอร์แมงกาเนต (KMnO4) และสารละลายเข้มข้นของกรดซัลฟิวริก (conc. H2SO4) 
เพื่อออกซิไดซ์ผงแกรไฟต์ให้กลายเป็นกราฟีนออกไซด์ ด้วยเหตุน้ีกราฟีนออกไซด์จึงถูกน ามาใช้เป็น
วัสดุรองรับตัวเร่งปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธ์ุ (heterogeneous catalyst) เช่น ปฏิกิริยาออกซิเจนรีดักชัน 
(ORR)12 ปฏิกิริยารีดักชันของ 4-nitrophenol13  เป็นต้น นอกจากน้ีตัวเร่งปฏิกิริยาบนวัสดุรองรับก
ราฟีนออกไซด์ยังสามารถน ากลับมาใช้ซ้ า (reusability) ได้อีกหลายครั้ง 
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รูปที่ 1.2 แสดงโครงสร้างของกราฟีนออกไซด์ตัวเร่งปฏิกิริยา 

1.2.3 ตัวเร่งปฏิกิริยา 

ตัวเร่งปฏิกิริยา (catalyst) คือ สารที่เติมลงไปในตัวปฏิกิริยาเพื่อท าให้อัตราเร็วในการ
เกิดปฏิกิริยาเพิ่มมากขึ้น โดยที่เมื่อสิ้นสุดการเร่งปฏิกิริยาจะได้ตัวเร่งปฏิกิริยากลับคืนมา สามารถแบ่ง
ได้เป็น 2 ประเภท คือ ตัวเร่งปฏิกิริยาเอกพันธ์ุ (homogeneous catalyst) ซึ่งเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาที่
รวมเป็นเน้ือเดียวกันกับปฏิกิริยา และตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธ์ุ (heterogeneous catalyst) ซึ่งเป็น
ตัวเร่งปฏิกิริยาที่ไม่รวมเป็นเน้ือเดียวกันกับปฏิกิริยา โดยในงานน้ีได้ใช้อนุภาคระดับนาโนเมตรของ
แพลเลเดียมที่ถูกติดอยู่บนกราฟีนออกไซด์เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา 

 

1.2.4 พาราฟีนิลีนไดเอมีน (p-Phenylenediamine) 

 

รูปที่ 1.3 แสดงโครงสร้างของ p-phenylenediamine 

เป็นสารเคมีที่มีสีของผลึกเป็นสีขาวหรือแดงจะมีสีเข้มขึ้นเมื่อสัมผัสกับอากาศ โดยปกติแล้ว       
พาราฟนิีลีนไดเอมีนจะน ามาใช้เป็นน้ ายาเปลี่ยนสีผมโดยใช้คู่กับไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์ มักเป็นสารที่
ท าให้เกิดอาการระคายเคืองและอาจเป็นสารก่อมะเร็ง14 

เมื่อพิจารณาจากโครงสร้างของพาราฟีนิลีนไดเอมีนพบว่ามีไนโตรเจนจากเอมีนปฐมภูมิ 
(primary amine) ในโครงสร้างถึง 2 ต าแหน่ง ซึ่งเอมีนสามารถติดบนผิวกราฟีนออกไซด์ได้ง่ายด้วย
การท าปฏิกิริยาเปิดวงอีพอกไซด์ (epoxide ring opening) แล้วจะเกิดการสร้างพันธะโควาเลนต์
ระหว่างไนโตรเจนกับคาร์บอนบนกราฟีนออกไซด์ และท่ีส าคัญไนโตรเจนยังช่วยเพิ่มความเสถียรภาพ
ของอนุภาคแพลเลเดียมขนาดนาโนท าให้อนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมสามารถยึดติดบน 
ผิวกราฟีนออกไซด์ได้ดีขึ้น ในงานวิจัยน้ีจึงน าสารชนิดน้ีมาติดลงบนผิวกราฟีนออกไซด์ โดยเอมีน
ต าแหน่งใดต าแหน่งหน่ึงจะติดกับกราฟีนออกไซด์ ส่วนเอมีนอีกต าแหน่งที่อยู่ในต าแหน่งพารากันจะ
ท าหน้าที่ ช่วยเพิ่มความเสถียรให้อนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียม15-16 
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1.3 งานวิจัยท่ีเกี่ยวข้อง 

ในปี ค.ศ. 2013 ทีมวิจัยของ Ningzhao Shang จากประเทศญี่ปุ่น17 ได้เติมหมู่ฟังก์ชันบน 
กราฟีนออกไซด์ด้วยไนโตรเจนเฮเทอโรไซคลิกกคาร์บีน (GO-IL) เพื่อใช้เป็นวัสดุรองรับแพลเลเดียม
ไอออนเพื่อท าเป็นตัวเร่งปฏิกิริยา แพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์ไนโตรเจนเฮเทอโรไซคลิกคาร์บีน  
(GO-NHC-IL) 

 

แผนภาพที่ 1.3 แสดงการเตรียมตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์ไนโตรเจนเฮเทอโรไซคลิกคาร์บีน 

ผู้ทดลองได้น าตัวเร่งปฏิกิริยาที่เตรียมได้ไปทดสอบปฏิกิริยาซูซูกิ -มิยาอุระโดยการใช้สารตั้ง
ต้นเป็นโบรโมเบนซีน และกรดฟีนิลโบโรนิก เพื่อทดสอบประสิทธิภาพตัวเร่งปฏิกิริยาที่เตรียมได้โดย
ปรับร้อยละของปริมาณแพลเลเดียมที่ใช้ในการเร่งปฏิกิริยา และเปรียบเทียบกับตัวเร่งปฏิกิริยาที่
เตรียมได้ด้วยวิธีอ่ืน พบว่าการเตรียมด้วยวิธีน้ีให้ผลผลิตร้อยละสูงถึง 92% ซึ่งมากกว่าวิธีอ่ืน ๆ  

ตารางท่ี 1.1 แสดงร้อยละผลผลิตที่ได้จากตัวเร่งปฏิกิริยาแต่ละชนิดและปริมาณแพลเลเดียมที่ใช้ในปฏิกิริยา 

ล าดับที่ ตัวเร่งปฏิกิริยา ปริมาณแพลเลเดียม (ร้อยละโดยโมล) ร้อยละผลผลิต 
1 GO-Pd2+ 0.25 90 
2 G-NHC-Pd0-Vc 0.25 92 
3 G-NHC-Pd0-N2H4 0.25 77 
4 Pd/C 0.25 92 
5 Pd/C 0.125 83 
6 GO-NHC-Pd2+ 0.5 94 
7 GO-NHC-Pd2+ 0.25 93 
8 GO-NHC-Pd2+ 0.125 90 
9 GO-NHC-Pd2+ 0.05 88 
10 GO-NHC-Pd2+ 0.01 84 
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ยิ่งไปกว่าน้ันผู้ทดลองได้ท าการทดสอบความสามารถในการใช้ซ้ าของตัวเร่งปฏิกิริยา ซึ่งได้ท า
การทดสอบความสามารถในการใช้ซ้ าของตัวเร่งปฏิกิริยาเป็นจ านวน 6 ครั้ง ซึ่งพบว่าผลผลิตร้อยละ
ของปฏิกิริยาที่ได้ยังคงมากกว่า 80% ในทุก ๆ ครั้ง 

 

แผนภาพที่ 1.4 แสดงร้อยละผลผลติที่ได้จากการใช้ซ้ าของตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม     
กราฟีนออกไซด์ไนโตรเจนเฮเทอโรไซคลิกคาร์บีน 

ในปี ค.ศ. 2014 มีทีมงานวิจัยของ Shun-ichi Yamamoto จากประเทศญี่ปุ่น18 ได้ท าการ
เตรียมอนุภาคแพลเลเดียมระดับนาโนเมตรบนกราฟีนออกไซด์ที่ได้จากวิธีการดัดแปลงของฮัมเมอร์ 
(modified Hummers’ method) จากน้ันได้น าอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมติดลงไปบน
แผ่นกราฟีนออกไซด์โดยการรีดิวซ์แพลเลเดียมแอซิเตตด้วยเอทานอล ผู้ทดลองได้ท าการเปรียบเทียบ
อุณหภูมิที่ใช้เตรียมตัวเร่งปฏิกิริยาที่ 3 อุณหภูมิ ได้แก่ ที่อุณหภูมิห้อง ที่ 60 °C และ ที่ 100 °C จนได้
ตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์ที่มีปริมาณแพลเลเดียมบนตัวเร่ง 0.01 % แล้วจึงน าไป
ทดสอบด้วยปฏิกิริยาซูซูกิ-มิยาอุระ โดยการใช้สารตั้งต้นเป็นโบรโมเบนซีนและกรดฟีนิลโบโรนิกเป็น
เวลา 1 ช่ัวโมง  

 

แผนภาพที่ 1.5 แสดงปฏิกิริยาซูซูกิ-มิยาอุระที่ผู้ทดลองใช้ในการทดสอบตัวเร่งปฏิกิริยา 

พบว่าตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์ที่อุณหภูมิ 60  °C จะให้ผลผลิตร้อยละ  
(% yield) สูงที่สุดตามด้วยที่อุณหภูมิห้อง และท่ี 100  °C ดังแสดงในตารางที่ 1.2 
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ตารางท่ี 1.2 ตารางแสดงร้อยละผลิตที่ได้จากตัวเร่งปฏิกิริยาที่สังเคราะห์ได้ที่แต่ละอุณหภูมิ 

ล าดับ ตัวเร่งปฏิกิริยา ร้อยละผลผลิต 
1 แพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์ เตรียมที่อุณหภูมิห้อง 50 
2 แพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์ เตรียมที่อุณหภูมิ 60 °C 66 
3 แพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์ เตรียมที่อุณหภูมิ 100 °C 4 

 

ในปี ค.ศ. 2015 ทีมวิจัยของ Sadegh Rostamnia จากประเทศอิหร่าน19 ได้น ากราฟีน
ออกไซด์เพื่อใช้เป็นวัสดุรองรับแพลเลเดียม โดยที่เติม P-123 ซึ่งเป็นสารลดแรงตึงผิวมาประยุกต์ใช้
ช่วยให้แผ่นกราฟีนออกไซด์แยกช้ันกันได้ดียิ่งขึ้น เพื่อท าให้มีพื้นที่ผิวของตัวเร่งปฏิกิริยามากขึ้นส่งผล
ให้มีประสิทธิภาพในการใช้งานมากขึ้น และยังได้ตัวเร่งปฏิกิริยาที่สามารถน ากลับมาใช้ซ้ าได้หลายครั้ง 
ไม่มีความเป็นพิษต่อสิ่งแวดล้อม เมื่อน ามาเร่งปฏิกิริยาฮิยามะ (Hiyama cross-coupling reaction) 
โดยใช้สารตั้งต้นเป็นไตรเอทอกซีฟีนิลไซเลนและแอริลโบรไมด์ ดังแสดงในแผนภาพที่ 1.6 

 

แผนภาพที่ 1.6 แสดงสมการปฏิกิริยาฮิยามะที่ผู้ทดลองใช้ทดสอบตัวเร่งเร่งปฏิกิริยา 

พบว่าสามารถเร่งปฏิกิริยาได้เป็นอย่างดีและสามารถใช้ซ้ าได้ถึง 5 ครั้ง โดยที่ยังให้ร้อยละผลผลิตที่สูง
มากกว่า 70 % ทุกครั้ง  

 

แผนภาพที่ 1.7 แสดงร้อยละผลผลิตที่ได้จากการใช้ซ้ าของตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์ P-123 
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ในปี ค.ศ. 2015 ทีมวิจัยของ Sheng Wang จากประเทศจีน20 ได้ท าการเติมหมู่ฟังก์ชันบน 
กราฟีนออกไซด์ด้วยไนโตรเจนโพรพิลอีเทน 1,2 ไดเอมีน แล้วรีดิวซ์กราฟีนออกไซด์ด้วย  
ไฮดราซีนไฮเดรต   

 

 

แผนภาพที่ 1.8 แสดงการสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยารีดิวซ์กราฟีนออกไซด์และการเกิดผลิตภัณฑ์ 

เมื่อเตรียมตัวเร่งปฏิกิริยาเรียบร้อย ผู้วิจัยได้น าตัวเร่งปฏิกิริยาที่ได้ไปทดสอบกับปฏิกิริยา 
ซูซูกิ-มิยาอุระโดยท าการปรับเปลี่ยนรูปแบบสารตั้งต้นทั้งออแกโนเฮไลด์และออแกโนโบเรนเพื่อดูผล
จากหมู่ให้หรือหมู่ดึงอิเล็กตรอนและหมู่หลุดออกในออแกโนเฮไลด์และออแกโนบอเรน โดยท า
ปฏิกิริยาเป็นเวลา 8 ช่ัวโมงที่อุณหภูมิห้อง ดังภาพที่ 1.8 จากผลการทดองพบว่าถ้าสารตั้งต้นเป็น  
4-โบรโมแอนิโซล (สาร 3) และกรดโบรอนิก (สาร 7e) ได้ร้อยละผลผลิตสูงที่สุด 

 

รูปที่ 1.4 แสดงรูปแบบของสารตั้งต้นที่ผู้วิจัยเปลี่ยนแปลง 
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ในปี ค.ศ. 2015 ทีมวิจัยของ Melania Gomez-Martinez จากประเทศสเปน21 ได้น าอนุภาค
ระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมติดบน ออกตะเดซิลเอมีนรีดิวซ์กราฟีนออกไซด์ กราฟีนและรีดิวซ์ 
กราฟีนออกไซด์ ตามล าดับ โดยมีปริมาณแพลเลเดียมร้อยละ 0.1 โดยมวล   

 

แผนภาพที่ 1.9 แสดงตัวเร่งปฏิกิริยาแต่ละชนิด (1) แพลเลเดียมรีดิวซ์กราฟีนออกไซด์ 
ออกตะเดซิลเอมีน (2) แพลเลเดียมกราฟีน (3) แพลเลเดียมรีดิวซ์กราฟีนออกไซด์ 

เมื่อทดสอบประสิท ธิภาพในการเร่ งปฏิกิริยาซูซูกิ -มิยา อุระโดยใช้สารตั้ งต้น เป็น  
4-โบรโมแอนิโซลและกรดฟีนิลโบโรนิก พบว่าตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมกราฟีนให้ร้อยละของผลผลิต
สูงที่สุด ตามด้วยตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์ ผู้ทดลองได้ศึกษาความสามารถในการใช้
ซ้ าของตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมกราฟีนโดยท าการทดสอบทั้งหมด 8 ครั้ง พบว่าตัวเร่งปฏิกิริยา
สามารถใช้ซ้ าได้ถึง 5 ครั้งโดยให้ร้อยละผลผลิตมากกว่า 80% ดังแผนภาพที่ 1.9 

  

แผนภาพที่ 1.10 แสดงร้อยละผลผลิตที่ได้จากการใช้ซ้ าของตัวเร่งปฏิกิริยา
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 ในปี 2015 ทีมวิจัยของ Jafar Hoseini จากประเทศอิหร่าน1 ได้สังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยา
แพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์ที่ถูกติดด้วย 3-(aminomethy)pyridine แบบฟิล์มบางโดยการเตรียม
ที่ช้ันรอยต่อระหว่างช้ันน้ าและช้ันโทลูอีน โดยตัวเร่งที่ได้น าไปใช้เร่งปฏิกิริยาซูซูกิ-มิยาอุระ 

 

รูปที่ 1.5 แสดงกราฟีนออกไซด์ที่ถูกติดด้วย 3-aminomethylpyridine 

พบว่าตัวเร่งปฏิกิริยาที่เตรียมได้สามารถน าไปเร่งปฏิกิริยาซูซูกิ -มิยาอุระได้โดยใช้สารตั้งต้น
เป็นโบรโมเบนซีนและกรดฟีนิลโบโรนิก โดยที่สามารถใช้ซ้ าได้ถึง 8 ครั้งโดยที่ร้อยละผลผลิตในแต่ละ
ครั้งเกิน 80 % 

 

แผนภาพที่ 1.11 แสดงร้อยละผลผลิตที่ได้จากการใช้ซ้ าของตัวเร่งปฏิกิริยา 
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1.4 วัตถุประสงค์ของงานวิจัย 

1.4.1 เพิ่มประสิทธิภาพของตัวเร่งปฏิกิริยาโดยน าอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมไปติด
บนกราฟีนออกไซด์ที่ถูกติดด้วยพาราฟนิีลีนไดเอมีน  

1.4.2 เปรียบเทียบประสิทธิภาพของตัวเร่งปฏิกิริยาที่กราฟีนออกไซด์มีและไม่มีพาราฟีนิลีนไดเอมีน
ติดอยู่โดยการน าไปเร่งในปฏิกิริยาซูซูกิ–มิยาอุระ  

 

รูปที่ 1.6 แสดงภาพโครงสร้างของตัวเร่งปฏิกิริยาที่คาดว่าจะเตรียมได้ a) Pd-GO1 b) Pd-GO2  
c) Pd-fn-GO 

1.5 ขอบเขตของงานวิจัย 

1.5.1 ศึกษาสภาวะที่เหมาะสมที่ใช้ในการเตรียมตัวเร่งปฏิกิริยาซูซูกิ-มิยาอุระ 
1.5.2 ศึกษาผลของไนโตรเจนในเอมีนที่มีผลต่อประสิทธิภาพในการเร่งปฏิกิริยาซูซูกิ-มิยาอุระ 
1.5.3 ศึกษาผลของไนโตรเจนในเอมีนที่มีผลต่อความสามารถในการใช้ซ้ าของตัวเร่งปฏิกิริยาซูซูกิ-มิยาอุระ 
1.5.4 ศึกษาผลจากหมู่ให้และหมู่ดึงอิเล็กตรอนที่ส่งผลต่อการเกิดปฏิกิริยา 
1.5.5 ศึกษาความสามารถในการใช้ซ้ าของตัวเร่งปฏิกิริยา 

 

1.6 ประโยชน์ที่คาดว่าจะได้รับ 

1.6.1 สามารถน ากราฟีนออกไซด์มาเป็นวัสดุรองรับอนุภาคแพลเลเดียมขนาดนาโนได้ 
1.6.2 ได้ตัวเร่งปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธ์ุที่มีประสิทธิภาพในการเร่งปฏิกิริยาซูซูกิ-มิยาอุระมากขึ้น 
1.6.3 ได้ตัวเร่งปฏิกิริยาที่สามารถใช้ซ้ าได้หลายครั้ง 



 
 

 

 

บทท่ี 2 
การทดลอง 

 

2.1 เครื่องมือ อุปกรณ์ และสารเคมีที่ใช้ในการทดลอง 

2.1.1 เครื่องมือและอุปกรณ์ 

1. เครื่องนิวเคลียร์แมกเนติกเรโซแนนซ์สเปกโตรมิเตอร์ (Nuclear Magnetic Resonance 
Spectrometer), Varian Mercury 400 MHz 

2. เครื่อง Fourier transform Infrared spectrometer (FT-IR spectrometer), NICOLET 
6700 

3. เครื่องรามานสเปกโตรมิเตอร์ (Raman spectrometer), DXR 
4. เครื่อง Powder X-ray diffractometer (XRD), Rigaku D/Max-2200 Ultima 
5. เครื่อง Inductively coupled plasma optical emission spectroscopy (ICP-OES), 

iCAP 6000 SERIES 
6. เครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุน (Rotary evaporator) 
7. เครื่องกวนแม่เหล็กแบบให้ความร้อน (Hotplate and Stirrer) 
8. เครื่องให้แห้งแบบแช่เยือกแข็ง (Freeze Drying) 
9. เครื่องช่ังไฟฟ้าทศนิยม 4 ต าแหน่ง 
10. เครื่องท าให้แห้งแบบสุญญากาศ (Vacuum drying) 

2.1.2 สารเคมี 

2.1.2.1 สารตั้งต้นและสารท าปฏิกิริยา 
1. ผงแกรไฟต์ 
2. โซเดียมไนเตรท 
3. โพแทสเซียมเปอร์แมงกาเนต 
4. ไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์ 
5. กรดซัลฟิวริก 
6. กรดไฮโดรคลอริก ความเข้มข้น 1.0 โมลาร์ 
7. แพลเลเดียมอะซีเตท 
8. กรดฟอร์มิก 
9. พาราฟีนิลีนไดเอมีน 
10. โซเดียมไฮดรอกไซด์ 
11. 4-ไอโอโดแอนิโซล
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12. กรดฟีนิลโบโรนิก 
13. โพแทสเซียมคาร์บอเนต 

2.1.2.2 ตัวท าละลาย 
1. น้ า Milli Q 
2. เอทานอล 
3. ไดคลอโรมีเทน 
4. คลอโรฟอร์มด ี

2.1.2.3 สารอ่ืนๆ 
1. น้ าปราศจากไอออน 
2. แอซีโตน 
3. สารละลายปิรันย่า 
4. น้ าแข็งแห้ง 
5. กรดกัดทอง  
6. โพแทสเซียมโบรไมด์ 
7. โซเดียมซัลเฟต 

 

2.2 การสังเคราะห์กราฟีนออกไซด์ 
ช่ังผงแกรไฟต์ (graphite powder) ปริมาณ 5 กรัม ใส่ลงในบีกเกอร์ขนาด 250 มิลลิลิตร 

เติมโซเดียมไนเตรท (NaNO3) 2.5 กรัม ตามด้วยสารละลายเข้มข้นของกรดซัลฟิวริก (Concentrated 
H2SO4) 100 มิลลิลิตร ท าการคนเป็นเวลา 15 นาที ด้วยเครื่องกวนแม่เหล็ก เมื่อกวนเสร็จน าบีกเกอร์
ไปแช่ในอ่างน้ าแข็งซึ่งวางอยู่บนเครื่องกวนแม่เหล็ก แล้วค่อยๆเติมโพแทสเซียมเปอร์แมงกาเนต 
(KMnO4) ลงไปจ านวน 15 กรัม เมื่อเติมเสร็จแล้วให้ตั้งทิ้งไว้ในอ่างน้ าแข็งเป็นเวลา 1-2 ช่ัวโมง 
ต่อจากน้ันน าบีกเกอร์ที่บรรจุสารออกมาจากอ่างน้ าแข็ง น าไปวางไว้บนเครื่องกวนแม่เหล็กเพื่อให้
เครื่องกวนต่อไป แล้วเติมด้วยโพแทสเซียมเปอร์แมงกาเนตอีก 15 กรัม ใช้แท่งแก้วในการช่วยคน
ปฏิกิริยาด้านบนเพื่อให้โพแทสเซียมเปอร์แมงกาเนตท าปฏิกิริยาอย่างทั่วถึง สารที่ได้จะมีลักษณะที่มี
ความหนืดคล้ายกับกาวต่อจากน้ันเตรียมน้ าแข็งมาจ านวน 500 กรัมใส่ในบีเกอร์ขนาด 1 ลิตร แล้วน า
สารที่เตรียมได้ก่อนหน้าน้ีเทลงไปในบีกเกอร์น้ าแข็งและท าการกวนบนเครื่องกวนแม่เหล็กไฟฟ้า น า
สารที่ได้ไปปั่นเหว่ียง (centrifuge) เพื่อแยกตะกอนเป็นเวลา 10 นาที ที่ความเร็ว 4,000 รอบต่อนาที 
น าตะกอนที่ก้นหลอดมาล้างด้วยสารละลายไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์ ความเข้มข้นร้อยละ 10 โดยมวล 
ต่อจากน้ันน าไปปั่นเหว่ียง (centrifuge) เพื่อแยกตะกอนเป็นเวลา 10 นาที ที่ความเร็ว 4,000 รอบต่อ
นาที น าตะกอนที่ได้ไปล้างด้วยสารละลายกรดไฮโดรคลอริกความเข้มข้น 1 โมลาร์ แล้วจึงน าไปปั่น
เหว่ียง (centrifuge) เพื่อแยกตะกอนอีกครั้งด้วยเวลาและความเร็วที่เท่าเดิม แล้วน าตะกอนที่ได้ไป
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กระจายในน้ าปราศจากไอออนและท าการลดความเป็นกรดด้วยการน าไปไดอะไลซิส (Dialysis) จนได้ 
pH=7 แล้วน าไปท าให้แห้งแบบแช่เยือกแข็ง11 

 

แผนภาพที่ 2.1 แสดงการเตรียมกราฟีนออกไซด์จากแกรไฟตด์้วยวิธีการดัดแปลงจากฮัมเมอร์ 

 

2.3 การสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์ 
แบบท่ี 1 (Pd-GO1) 

ช่ังแพลเลเดียมอะซีเตด (Pd(OAc)2) จ านวน 3.0 มิลลิกรัม โดยน าไปเติมลงในสารละลาย 
กราฟีนออกไซด์จ านวน 20 มิลลิกรัม ที่กระจายตัวในน้ า 20 มิลลิลิตร ที่น าไปท าการโซนิเคตแล้ว 
ต่อจากน้ันน าไปเติมด้วยเอทานอล (C2H5OH) 20 มิลลิลิตร18 ต่อจากน้ันน าไปกวนด้วยแท่งแม่เหล็ก
และให้ความร้อนที่อุณหภูมิ 60 °C เป็นเวลา 3 ช่ัวโมง เมื่อสิ้นสุดปฏิกิริยาน าสารที่ได้ไปล้างเอทานอล 
(C2H5OH) ออกด้วยการไปท าการไดอะไลซิสเป็นเวลา 2 วัน และน าสารละลายไประเหิดตัวท าละลาย
ออก ด้วยการท าแห้งแบบแช่เยือกแข็ง (freeze drying) 

 

แผนภาพที่ 2.2 แสดงการเตรียมอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์แบบที่ 1
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2.4 การสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์
แบบท่ี 2 (Pd-GO2) 

ช่ังแพลเลเดียมอะซีเตตจ านวน 3.0 มิลลิกรัม โดยน าไปเติมลงกราฟีนออกไซด์ 40 มิลลิกรัม  
ที่กระจายตัวอยู่ในน้ า 20 มิลลิลิตร หลังจากน้ันเติมกรดฟอร์มิก (HCOOH) 2 มิลลิลิตร22 น าไปกวน
และให้ความร้อนที่อุณหภูมิ 80 °C เป็นเวลา 6 ช่ัวโมง เมื่อครบ 6 ช่ัวโมง น าสารทั้งหมดไปล้างกรด
ฟอร์มิกที่เหลือออกด้วยการน าไปไดอะไลซิสเป็นเวลา 2 วัน จนมีค่า pH ประมาณ 7 โดยสังเกตค่า 
pH โดยการใช้ยูนิเวอร์ซัลอินดิเคเตอร์วัดค่า pH ของน้ าที่ใช้ในการไดอะไลซิส ต่อจากน้ันน าตัวเร่ง
ปฏิกิริยาไปท าให้แห้งโดยการท าแห้งแบบแช่เยือกแข็ง (freeze drying)   

 

แผนภาพที่ 2.3 แสดงการเตรียมอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์แบบที่ 2 

 

2.5 การสังเคราะห์กราฟีนออกไซด์ท่ีถูกติดด้วยพาราฟีนิลีนไดเอมีน (fn-GO) 

ช่ังพาราฟีนิลีนไดเอมีน 2.2 มิลลิกรัม ช่ังโซเดียมไฮดรอกไซด์ 20 มิลลิกรัม น าไปเติมลงใน 
กราฟีนออกไซด์ 20 มิลลิกรัมที่กระจายตัวอยู่ในน้ า 40 มิลลิลิตรในขวดก้นกลม ต่อจากน้ันไปท าการ
รีฟลักซ์ที่อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ช่ัวโมง เมื่อสิ้นสุดปฏิกิริยาท าให้สารตัวอย่างเป็น
กลางโดยการไดอะไลซิส และก าจัดตัวท าละลายด้วยการท าให้แห้งแบบแช่เยือกแข็ง (freeze drying)   

       

แผนภาพที่ 2.4 แสดงการติดพาราฟีนิลีนไดเอมีนลงบนกราฟีนออกไซด์ 
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2.6 การสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์ทีต่ิด
ด้วยพาราฟีนิลีนไดเอมีน (Pd-fn-GO) 

ช่ังแพลเลเดียมอะซีเตตจ านวน 3.0 มิลลิกรัม โดยน าไปเติมลงกราฟีนออกไซด์ที่ถูกติดด้วย
พาราฟีนิลีนไดเอมีน 40 มิลลิกรัม ที่กระจายตัวอยู่ในน้ า 20 มิลลิลิตร หลังจากน้ันเติมกรดฟอร์มิก  
เข้มข้น 2 มิลลิลิตร น าไปกวนและให้ความร้อนที่อุณหภูมิ 80 °C เป็นเวลา 6 ช่ัวโมง เมื่อครบ 6 ช่ัวโมง 
น าสารทั้งหมดไปล้างกรดฟอร์มิกที่เหลือออกด้วยการน าไปไดอะไลซิสเป็นเวลา 2 วัน จนมีค่า pH 
ประมาณ 7 และก าจัดตัวท าละลายด้วยการท าแห้งแบบแช่เยือกแข็ง (freeze drying)   

 

แผนภาพที่ 2.5 แสดงการเตรียมอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์ที่ถูกติด
ด้วยพาราฟีนิลีนไดเอมีน 

 

2.7 การทดสอบประสิทธิภาพตัวเร่งปฏิกิริยาด้วยปฏิกิริยาซูซูกิ-มิยาอุระ 

 

แผนภาพที่ 2.6 แสดงปฏิกิริยาซูซูกิ-มิยาอุระโดยใช้สารตั้งต้นเป็น 4-ไอโอโดแอนนิโซล 

4-ไอโอโดแอนิโซล (IC6H4OMe) 50 มิลลิกรัม (0.2 มิลลิโมล) กรดฟีนิลโบโรนิก (C6H5B(OH)2) 
42 มิลลิกรัม (0.3 มิลลิโมล) โพแทสเซียมคาร์บอเนต (K2CO3) 90 มิลลิกรัม (0.6 มิลลิโมล) ตัวเร่ง
ปฏิกิริยาแต่ละชนิดที่เตรียมได้ 3.9 มิลลิกรัม ละลายในสารละลายผสมระหว่างเอทานอลและน้ าใน
อัตราส่วน 3:2 โดยปริมาตร ปริมาณ 6 มิลลิลิตร ในหลอดทดลองน าไปกวนที่ อุณหภูมิ 40 องศา
เซลเซียส เป็นเวลา 12 ช่ัวโมง เมื่อสิ้นสุดปฏิกิริยาให้น าหลอดที่ใช้ในการท าปฏิกิริยาไปปั่นเหว่ียง 
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(centrifuge) เป็นเวลา 20 นาที ด้วยความเร็ว 4,000 รอบต่อนาที เพื่อแยกตัวเร่งปฏิกิริยาออกจาก
ตัวท าละลาย ใช้หลอดหยดดูดช้ันของเหลวออกโดยไม่ให้มีตัวเร่งปฏิกิริยาติดขึ้นมาแล้วน าไปใส่ในขวด
รูปชมพู่ ดูดจนเหลือของเหลวน้อยที่สุดต่อจากน้ันล้างตัวเร่งปฏิกิริยาด้วยตัวท าละลายชนิดเดียวกันกับ
ที่ใช้ในการท าปฏิกิริยาปริมาตร 6 มิลลิลิตร ต่อจากน้ันน าไปปั่นเหว่ียงอีกรอบเป็นเวลา 20 นาที ด้วย
ความเร็ว 4,000 รอบต่อนาที ดูดช้ันของเหลวออกโดยไม่ให้มีตัวเร่งปฏิกิริยาติดขึ้นมา ท าวิธีเดิมซ้ าอีก 
1 รอบ เมื่อเสร็จแล้วส่วนของตัวเร่งปฏิกิริยาน าไปท าให้แห้งด้วยเครื่องท ำให้แห้งด้วยระบบสุญญากาศ 

(vacuum dry) ส่วนช้ันของเหลวที่เก็บได้น าไปเติมไดคลอโรมีเทน (CH2Cl2) ปริมาตร 15 มิลลิลิตร 
ลงไปในขวดรูปชมพู่ที่มีของเหลวที่ดูดได้ก่อนหน้าน้ี น าของเหลวที่ได้ทั้งหมดเทใส่กรวยแยกเพื่อท าการ
สกัดผลิตภัณฑ์ออกมาจากน้ า แยกช้ันไดคลอโรมีเทนซึ่งอยู่ช้ันล่าง และก าจัดความช้ืนด้วยโซเดียม
ซัลเฟต (Na2SO4) หลังจากน้ันระเหยตัวท าละลายด้วยเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุน (rotary 
evaporator) จะได้ผงของแข็งสีขาว หากในกรณีท่ีได้เป็นผลึกสีขาวที่มีรูปร่างคล้ายเข็ม ให้น าไปไปดูด
ความช้ืนเพิ่มด้วยเครื่องท าให้แห้งแบบสุญญากาศ (vacuum dry) น าไปเติมคลอโรฟอร์มดี (CDCl3) 
เพื่อใช้เป็นตัวท าละลายในการวิเคราะห์ด้วยเทคนิค 1H-NMR เพื่อพิสูจน์เอกลักษณ์ผลิตภัณฑ์ 

 

2.8 การทดสอบความสามารถในการใช้ซ้ าของตัวเร่งปฏิกิริยา 

น าตัวเร่งปฏิกิริยาที่แห้งแล้วมาใช้ต่อไปโดยการเติมสารตั้งต้นต่าง ๆ ในปริมาณที่เท่ากันและ
ท าตามดังข้อ 2.7 ต่อจากน้ันน าผลิตภัณฑ์ที่ได้ วิเคราะห์ด้วยเทคนิค 1H-NMR แล้ววัดผลผลิตร้อยละ
ของผลิตภัณฑ์ 

 

2.9 การเตรียมสารตัวอย่างส าหรับหาปริมาณการเข้าติดของอนุภาคระดับนาโนเมตรของ
แพลเลเดียมบนตัวเร่งปฏิกิริยาด้วยเทคนิค ICP-OES   

เตรียมสารตัวอย่างปริมาตร 25 มิลลิลิตร ด้วยขวดปรับปริมาตรโดยน าตัวเร่งปฏิกิริยาที่
เตรียมได้ไปช่ังน้ าหนักจ านวน 10 มิลลิกรัม จดบันทึกน้ าหนักที่ได้ แล้วน าไปย่อยโดยการหยดโดยการ
เติมกรดกัดทอง 0.5 มิลลิลิตร น าไปให้ความร้อน 100 องศาเซลเซียส 24 ช่ัวโมง เมื่อเสร็จสิ้นน าสารที่
ย่อยเสร็จแล้วไปกรองด้วยกระดาษกรอง แล้วปรับปริมาตรของสารละลายจนมีปริมาตรครบ          
25 มิลลิลิตร     

เตรียมสารละลายมาตรฐานของแพลเลเดียมความเข้มข้น 1, 5, 10, 15, 20 และ 25 ppm 
ปริมาณ 25 มิลลิลิตร จากสต็อกสารละลายมาตรฐาน (stock solution) แพลเลเดียมความเข้มข้น 
1,000 ppm 



 
 

 

 

บทท่ี 3 
วิเคราะห์ผลการทดลอง 

 

3.1 การพิสูจน์เอกลักษณ์ตัวเร่งปฏิกิริยา 

3.1.1 ลักษณะทางกายภาพของสารต่าง ๆ 

สารต่าง ๆ ที่เตรียมขึ้นมามีลักษณะทางกายภาพดังแสดงในตารางท่ี 3.1 ดังนี้ 

ตารางท่ี 3.1 แสดงลักษณะทางกายภาพของสาร 

สาร ลักษณะทางกายภาพ การกระจายตัวในน้ า 

ผงแกรไฟต์ 

(Graphite) 
 

ผงสีด าเข้ม เน้ือละเอียด 
น้ าหนักเบา 

กระจายตัวในน้ าได้ไม่ดี 
ลอยอยู่บนช้ันน้ า 

กราฟีนออกไซด์ 

(GO) 
 

ผงสีน้ าตาลเข้ม เน้ือร่วน 
น้ าหนักเบา 

กระจายตัวในน้ าได้น้อย 
แต่สามารถใช้การ 

sonicate ช่วยให้กระจาย
ตัวในน้ าได้ 

อนุภาคแพลเลเดียม
ขนาดนาโนบนกราฟีน

ออกไซด์แบบที ่1 

(Pd-GO1)  

ผงสีด า เน้ือร่วน น้ าหนักเบา 
สามารถกระจายตัวในน้ า
ได้ดีมาก ตกตะกอนยาก

กว่า Pd-GO2 
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สาร ลักษณะทางกายภาพ การกระจายตัวในน้ า 

อนุภาคแพลเลเดียม
ขนาดนาโนบนกราฟีน

ออกไซด์แบบที่ 2 

(Pd-GO2)  

เน้ือฟูคล้ายโฟม สีน้ าตาล
เข้ม น้ าหนักเบา 

สามารถกระจายตัวในน้ า
ได้ดี ตกตะกอนง่ายกว่า 

Pd-GO1 

กราฟีนออกไซด์ที่ถูกติด
ด้วยพาราฟีนิลีนไดเอมีน 

(fn-GO) 
 

ผงละเอียดสีด า น้ าหนักเบา กระจายตัวในน้ าได้ดีมาก 

อนุภาคแพลเลเดียม
ขนาดนาโนบนกราฟีน

ออกไซด์ที่ติดด้วยพาราฟี
นิลีนไดเอมีน(Pd-fn-GO)  

ผงละเอียดสีด า น้ าหนักเบา กระจายตัวในน้ าได้ดีมาก 

 

จากตารางท่ี 3.1  จะพบว่าสารต่าง ๆ ที่สามารถสังเคราะห์ได้พบว่ามีลักษณะร่วมกัน คือมีสี
ด าหรือน้ าตาลและมีน้ าหนักเบา เมื่อน าตัวเร่งทั้งสามชนิดที่เตรียมได้มาทดสอบการกระจายตัวในน้ า 
พบว่า Pd-fn-GO สามารถกระจาตัวในน้ าได้ดีที่สุด ตามมาด้วย Pd-GO1 และ Pd-GO2 ตามล าดับ 
เน่ืองมาจากการที่ Pd-fn-GO มีหมู่ฟังก์ชันเอมีนจากโครงสร้างของพาราฟีนีลีนไดเอมีนท าให้ตัวเร่ง
ชนิดน้ีสามารถกระจายตัวในน้ าได้ดี ตามมาด้วย Pd-GO1 ที่ถูกออกซิไดซ์หมู่ฟังก์ชันได้น้อยกว่าท าให้
ยังคงมีหมู่ฟังก์ชันที่มีออกซิเจนอยู่ท าให้สามารถกระจายตัวในน้ าได้ดีกว่า Pd-GO2 
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3.1.2 เทคนิครามานสเปกโทรสโกปี 

เทคนิครามานสเปกโทรสโกปี (Raman spectroscopy) นิยมใช้ในการพิสูจน์เอกลักษณ์ของ
อัญรูปต่าง ๆ ของธาตุคาร์บอน เทคนิคน้ีสามารถบอกลักษณะโครงสร้างของกราฟีนออกไซด์ที่ใช้เป็น
วัสดุรองรับอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมเมื่อท าการรีดิวซ์กราฟีนออกไซด์ด้วยสภาวะต่าง 
ๆ เช่น ปริมาณต าหนิ (defect) เป็นต้นดังรูปที่ 3.1  โดยต าแหน่งของสัญญาณถูกรายงานเป็นค่า 
Raman shift โดยในกรณีของกราฟีนออกไซด์จะปรากฏ 2 พีกพีกที่ส าคัญ ได้แก่ Defect band  
(D band) และ Graphitic band (G band) ที่ประมาณ 1368 cm–1 และ 1606 cm–1 ตามล าดับดัง
แสดงในตารางที่ 3.2 ทั้งน้ี D band สัมพันธ์กับปริมาณคาร์บอน sp3 ซึ่งแสดงถึงต าหนิในโครงสร้าง 
กราฟีนออกไซด์ (เทียบกับกราฟีนที่ปราศจากต าหนิ) และ G band สัมพันธ์กับปริมาณคาร์บอน sp2 
ซึ่งแสดงถึงความสมบูรณ์ของโครงสร้างกราฟีนออกไซด์  (เทียบกับกราฟีนที่ปราศจากต าหนิ) 
ก าหนดให้ ID แทนความเข้มของสัญญาณ D band และ IG แทนความเข้มของสัญญาณ G band 

 

รูปที่ 3.1 แสดงสัญญาณ Raman spectra ของ GO, Pd-GO1, Pd-GO2, fn-GO และ Pd-fn-GO 
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ตารางท่ี 3.2 แสดงค่า Raman shift และค่า ID /IG ของสารต่าง ๆ 

samples Raman shift (cm–1)          ID /IG 

D band G band 

GO 1368 1606 1.01 

Pd-GO1 1352 1599 1.06 

Pd-GO2 1348 1587 1.34 

fn-GO 1348 1604 1.04 

Pd-fn-GO 1354 1602 1.02 

จากตารางที่ 3.1 พบว่า ค่า Raman shift (G band) ของกราฟีนออกไซด์ มีค่า 1606 cm–1 

แต่เมื่อสังเกตเห็นค่า Raman shift ของสารที่เหลืออีก 4 ชนิด แพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์แบบที่ 1 
(Pd-GO1), แพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์แบบที่ 2 (Pd-GO2), กราฟีนออกไซด์ที่ถูกติดด้วยพาราฟีนิลีน
ไดเอมีน (fn-GO) และแพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์ที่ถูกติดด้วยพาราฟีนิลีน ไดเอมีน (Pd-fn-GO) 
พบว่าเกิดการเลื่อนไปทางแดง (Red shift) เล็กน้อยอธิบายได้ว่าแพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์ชนิดที่ 
1, แพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์ชนิดที่ 2, กราฟีนออกไซด์ที่ถูกติดด้วยพาราฟีนิลีนไดเอมีนและ
แพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์ที่ถูกติดด้วยพาราฟีนิลีนไดเอมีน  เกิดการเปลี่ยนแปลงโครงสร้างส่วนที่
เป็นหมู่ฟังก์ชันที่มีออกซิเจน เช่น อีพอกไซด์ เน่ืองมาจากเกิดปฏิกิริยารีดักชันโดยตัวรีดิวซ์ที่เติมลงไป
ตอนสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาทั้ง 2 ชนิด ท าให้เกิดการเปลี่ยนแปลงบนพื้นผิวของกราฟีนออกไซด์ท า
ให้พันธะของกราฟีนออกไซด์เปลี่ยนแปลงโดยเพิ่มปริมาณ Csp2  ที่เป็นแอโรมาติกท าให้พลังงานในการ
สั่นของโครงสร้างกราฟีนนออกไซด์มีค่าที่น้อยลง ค่า Raman shift จึงลดลง23,24     

สัดส่วน ID/IG จากตารางที่ 3.2 สามารถบอกปริมาณต าหนิบนพื้นผิวของกราฟีนออกไซด์ได้  
โดยถ้า ID /IG มีค่ามาก แสดงว่าสารน้ันมีปริมาณต าหนิบนพื้นผิวมากจากตารางพบว่า ID /IG ของ 
กราฟีนออกไซด์คือ 1.01 ซึ่งมีค่าที่น้อยกว่า ID /IG ของสารตัวอ่ืน ๆ ที่เหลือ โดยแพลเลเดียมกราฟีน
ออกไซด์ชนิดที่ 1 และแพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์ชนิดที่ 2 มาจากการที่รีดิวซ์กราฟีนออกไซด์  
เน่ืองมาจากผลของตัวรีดิวซ์ที่เติมลงไปโดยกรดฟอร์มิกมีความสามารถในการรีดิวซ์กราฟีนออกไซด์ได้
ดีกว่าเอทานอลท าให้รีดิวซ์กราฟีนนออกไซด์ได้มากกว่าปริมาณความบกพร่องจึงมากกว่า  
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3.1.3 เทคนิคฟูเรียร์ทรานฟอร์มอินฟราเรดสเปกโทรสโกปี (Fourier Transform 
Infrared Spectroscopy, FT-IR) 

จากกราฟ IR spectrum ของกราฟีนออกไซด์พบว่ามีพีกที่ 1260 cm–1 พีกที่ค่าสัญญาณต่ า
มาจาก C–O vibrations ของอีพอกไซด์ (epoxide) ถัดมาพีกที่ 1618 cm–1 ที่มีลักษณะแหลมค่า
สัญญาณต่ ามาจาก C=C stretching บนโครงสร้างของกราฟีนออกไซด์ พีกท่ี 3419 cm–1 มีลักษณะที่
กว้างมาจาก O–H stretching มาจากหมู่ไฮดรอกซิล 

จาก IR spectrum ของอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์แบบที่ 1 
พีกที่ 1633 cm–1 ที่มีลักษณะแหลมค่าสัญญาณต่ ามาจาก C=C stretching บนโครงสร้างของ 
กราฟีนออกไซด์ พีกที่ 3411 cm–1 มีลักษณะที่กว้างมาจาก O–H stretching ที่มาจากหมู่ฟังก์ชัน 
ไฮดรอกซิลบนกราฟีนออกไซด์ 

จากกราฟ IR spectrum ของอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์
แบบที่ 2 พบพีกที่ 1630 cm–1 มีลักษณะแหลมและค่าสัญญาณต่ าจาก C=C stretching พบพีกที่ 
3437 cm–1 มีลักษณะที่กว้างมาจาก O–H stretching  ที่มาจากจากหมู่ฟังก์ชันไฮดรอกซิลบน 
กราฟีนออกไซด์  

จากกราฟ IR spectrum ของกราฟีนออกไซด์ที่ถูกติดพาราฟีนิลีนไดเอมีน ปรากฎพีกขึ้นที่ 
1100 cm–1 เป็นพีกที่มาจาก C–N stretching ของโครงสร้างพาราฟีนิลีนไดเอมีนถัดมาพีกที่ 1593 
cm–1 ที่มีลักษณะแหลมค่าสัญญาณต่ ามาจาก C=C stretching บนโครงสร้างของกราฟีนออกไซด์   
พีกที่ 3418  cm–1 เป็นพีกที่มาจาก O–H stretching ของหมู่ฟังก์ชันไฮดรอกซิลและของเอมีนบน
พาราฟีนิลีนไดเอมีนส่วนพีก N–H stretching ที่มาจากพาราฟีนิลีนไดเอมีนคาดว่าน่าจะถูกพีกของ 
O–H stretching ทับอยู่จนรวมกันเป็นสัญญาณเดียวกัน26 

จากกราฟ IR spectrum ของอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์ที่
ถูกติดพาราฟีนิลีนไดเอมีน ปรากฏพีกขึ้นที่ 1215 cm–1 มีลักษณะที่ค่าสัญญาณต่ าแหลมเป็นพีกที่มา
จาก C–N stretching ของโครงสร้างพาราฟีนิลีนไดเอมีน  ถัดมาพีกที่ 1576 cm–1 ที่มีลักษณะแหลม
ค่าสัญญาณต่ ามาจาก C=C stretching บนโครงสร้างของกราฟีนออกไซด์พีกท่ี 1726 cm–1 เป็นพีกที่
มีลักษณะค่าสัญญาณต่ าแหลมมาจาก C=O stretching ของคาร์บอกซิลบนกราฟีนออกไซด์  
แต่พบสัญญาณค่าสัญญาณต่ าเน่ืองจากมีปริมาณหมู่คาร์บอกซิลบนโครงสร้างกราฟีนออกไซด์ต่ า 

 จากกราฟ IR spectrum ของทุกสารพบพีกท่ีมีลักษณะเป็นติ่งเล็ก ๆ ที่ช่วงประมาณ 2330–
2360 cm–1 เป็นพีกท่ีมาจาก CO2 ที่อยู่ในบรรยากาศของเครื่องที่ตัดสัญญาณพื้นหลังออกไม่หมด 
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รูปที่ 3.2 แสดงสัญญาณ IR spectra ของ GO, Pd-GO1, Pd-GO2, fn-GO และ Pd-fn-GO  

3.1.4 เทคนิค Powder X–Ray diffraction  

ลวดลาย XRD ของกราฟีนออกไซด์ (GO)พบพีกที่ 2θ 9.58° ระนาบ (002) มีลักษณะสูงและ
แหลมซึ่งเป็นลักษณะเด่นของกราฟีนออกไซด์ ที่ 2θ ตั้งแต่ 15° เป็นต้นไปจะพบพีกที่ค่าสัญญาณต่ า
โค้งและกว้างซึ่งมาจากส่วนที่เป็นโครงสร้างที่เป็นอสัณฐานของกราฟีนออกไซด์27 

ลวดลาย XRD ของอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์แบบที่ 1 
(Pd-GO1) จะมีลวดลายของสัญญาณโดยพบว่ามีพีกปรากฏที่ 2θ  11.96°  ซึ่งเกิดการเลื่อนจาก 2θ 
ของกราฟีนออกไซด์ เน่ืองจากมีอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมติดอยู่ที่ผิวซึ่งท าให้ระนาบ
ผลึกของกราฟีนออกไซด์ห่างมากขึ้น ส่วนที่ 2θ ช่วงประมาณ 20°-30° พบพีกที่สูงและแหลมเป็น
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จ านวน 3 พีก ซึ่งเป็นพีกที่มาจากสัญญาณพื้นหลังของเทปใสที่ใช้ขณะเตรียมตัวอย่าง แล้วพบพบพีก
ของอนุภาคขนาดนาโนของแพลเลเดียมที่ 2 เท่ากับ 40°, 47°, 68°, 83° และ87°  ซึ่งสอดคล้องกับ
ระนาบ (111), (200), (220), (311) และ (222) ของโลหะแพลเลเดียมตามล าดับ 

ลวดลาย XRD ของอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์แบบที่ 2 
(Pd-GO2)  จะมีลวดลายที่คล้ายกันกับแพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์แบบที่ 1 ในทุกต าแหน่ง  
โดยพบว่ามีพีกปรากฏที่ 2θ 11.38°  ซึ่งเกิดการเลื่อนจาก 2θ ของกราฟีนออกไซด์ เน่ืองจากมีอนุภาค
ระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมติดอยู่ที่ผิวซึ่งท าให้ระนาบผลึกของกราฟีนออกไซด์ห่างมากขึ้น ส่วน
ช่วง 2θ 20°-39° พบพีกที่มีลักษณะที่ค่าสัญญาณต่ าโค้งและกว้างซึ่งมาจากส่วนที่เป็นโครงสร้างที่
เป็นอสัณฐานของกราฟีนออกไซด์ แล้วพบพบพีกของอนุภาคขนาดนาโนของแพลเลเดียมที่ 2 เท่ากับ 
40°, 47°, 68°, 83° และ 87°  ซึ่งสอดคล้องกับระนาบ (111), (200), (220), (311) และ (222) ของ
โลหะแพลเลเดียมตามล าดับ 

ลวดลาย XRD ของกราฟีนออกไซด์ที่ถูกติดด้วยพาราฟีนิลีนไดเอมีน (fn-GO) พบพีกที่ 2θ 
12.3° ระนาบ (002) มีลักษณะสูงและแหลมซึ่งเป็นลักษณะของกราฟีนออกไซด์ ซึ่งพีกเกิดการเลื่อน
ต าแหน่ง 2θ เล็กน้อยเมื่อเทียบกับกราฟีนออกไซด์เน่ืองมาจากพาราฟีนิลีนไดเอมีนที่ติดอยู่บนผิว 
กราฟีนออกไซด์ท าให้ระยะห่างระหว่างระนาบผลึกของกราฟีนออกไซด์มีความห่างมากขึ้น ช่วง 2θ 
20°-30° พบพีกที่สูงและแหลมเป็นจ านวน 3 พีก ซึ่งมาจากสัญญาณพื้นหลังของสก็อตเทปที่ใช้ตอน
เตรียมตัวอย่าง และ 2θ ตั้งแต่ 30°  เป็นต้นไปพบพีกที่ค่าสัญญาณต่ าโค้งและกว้างเน่ืองมาจากความ
เป็นอสัณฐานของกราฟีนออกไซด์ 

ลวดลาย XRD ของอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์ที่ถูกติดด้วย
พาราฟีนิลีนไดเอมีน (Pd-fn-GO)  พบพีกที่ 2θ 12.14° ระนาบ (002) มีลักษณะสูงและแหลมซึ่งเป็น
ลักษณะของกราฟีนออกไซด์ ซึ่งพีกเกิดการเลื่อนต าแหน่ง 2θ เล็กน้อยเมื่อเทียบกับกราฟีนออกไซด์
เน่ืองมาจากพาราฟีนิลีนไดเอมีนที่ติดอยู่บนผิวแกรฟีนออกไซด์ท าให้ระยะห่างระหว่างระนาบผลึกของ
แกรฟีนออกไซด์มีความห่างมากขึ้น นอกจากน้ีแล้วพบพีกของอนุภาคขนาดนาโนของแพลเลเดียมที่ 
2 เท่ากับ 40°, 47°, 68°, 83° และ87°  ซึ่งสอดคล้องกับระนาบ (111), (200), (220), (311) และ 
(222)  ของโลหะแพลเลเดียมตามล าดับ แต่ความเข้มของสัญญาณแพลเลเดียมที่พบต่ ากว่าสัญญาณ
แพลเลเดียมในอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์แบบที่ 1 และ 2 อาจ
เน่ืองมาจากพาราฟีนิลีนไดเอมีนที่ติดไปบนผิวตัวเร่งปฏิกิริยาน้ันท าให้แพลเลเดียมมีความเป็นผลึก
น้อยลง 

 ดังน้ัน ตัวเร่งปฏิกิริยาทั้งสามชนิดที่เตรียมได้จะพบระนาบของกราฟีนออกไซด์ที่ 2θ 

ประมาณ 10°-12° และจะพบกบัพีกของอนภุาคระดบันาโนเมตรของแพลเลเดียมท่ี 2  เท่ากับ 40°, 

47°, 68°, 83° และ 87°  ซึ่งสอดคล้องกับระนาบ (111), (200), (220), (311) และ (222)  ของโลหะ
แพลเลเดียมตามล าดับ 
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รูปที่ 3.3 รูปแสดง XRD pattern ของ GO, Pd-GO1, Pd-GO2, fn-GO และ Pd-fn-GO 
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3.1.5 การค านวณปริมาณแพลเลเดียมบนตัวเร่งปฏิกิริยาที่เตรียมได้ด้วยเทคนิค ICP-OES 

จากกราฟความเข้มข้นมาตรฐาน (calibration curve) พบว่าได้สมการเส้นตรงเป็น              
y = 4707x – 1265  มีค่า R2 = 0.9988  ดังน้ัน เมื่อไปน าค่าสัญญาณไปแทนค่าในสมการเส้นตรงใน
แผนภาพที่ 3.1 จะได้ค่าความเข้มข้นของแพลเลเดียม ต่อมาจึงน าไปหาร้อยละการเข้าติดของ
แพลเลเดียมบนพื้นผิวกราฟีนออกไซด์ 

 

 

แผนภาพที่ 3.1 แสดงความเข้มข้นของสารมาตรฐานและค่าสัญญาณ 
 

ตารางท่ี 3.3 แสดงร้อยละการเข้าติดของแพลเลเดียมบนตัวเร่งปฏิกิริยา 

ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd-GO1 Pd-GO2 Pd-fn-GO 

ร้อยละการเข้าติดของแพลเลเดียม  

(% loading, % wt/wt) 
0.69 0.44 1.76 

 

จากตาราง 3.3 พบว่าปริมาณแพลเลเดียมบนตัวเร่งปฏิกิริยาแต่ละชนิดมีปริมาณที่แตกต่าง
กันโดยอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์แบบที่ 1 ตามด้วยอนุภาคระดับนา
โนเมตรของแพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์แบบที่ 2 และแพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์ที่ติดด้วย
พาราฟีนิลีนไดเอมีน ดังน้ันจึงสรุปได้ว่าอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมสามารถติดได้ดียิ่งขึ้น
เมื่อกราฟีนออกไซด์ถูกติดด้วยสารที่มีหมู่ฟังก์ชันเอมีน  
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3.2 ทดสอบความสามารถในการเร่งปฏิกิริยาและความสามารถในการใช้ซ้ าของตัวเร่งปฏิกิริยา 

3.2.1 ทดสอบความสามารถในการเร่งปฏิกิริยาของตัวเร่งปฏิกิริยา  

การทดสอบความสามารถในการเร่งปฏิกิริยาด้วยปฏิกิริยาซูซูกิ-มิยาอุระ โดยใช้สารตั้งต้นเป็น 
4-ไอโอโดแอนิโซลเป็นตัวก าหนดปริมาณ กรดฟีนิลโบโรนิก โพแทสเซียมคาร์บอเนต และใช้ตัวท า
ละลายเอทานอล:น้ า อัตราส่วน 3:2 ปริมาณ 6 มิลลิลิตรน าไปกวนที่อุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส      
เป็นเวลา 12 ช่ัวโมง 

 

แผนภาพที่ 3.2 แสดงสมการปฏิกิริยาซูซูกิ-มิยาอุระ 

ตารางท่ี 3.4 แสดงปริมาณของสารตั้งต้นที่ใช้ในการท าปฏิกิริยาซูซูกิ-มิยาอุระ 

 4-ไอโอโดแอนิโซล กรดฟนิีลโบโรนิก โพแทสเซียมคาร์บอเนต ตัวเร่งปฏิกิริยา 

น้ าหนัก (mg) 50 42 87 4 

จ านวนโมล 
(mmol) 

0.21 0.32 0.69 -* 

* จ านวนตัวเร่งปฏิกิริยาที่ใช้ขึ้นอยู่กับชนิดของตัวเร่งปฏิกิริยา 

 

ในงานวิจัยน้ีจะพิจารณาความสามารถในการเร่งปฏิกิริยาของตัวเร่งที่เตรียมได้ โดยพิจารณา
จากค่าร้อยละผลผลิต จากการพิจารณาพีกของ 1H-NMR spectrum ของผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ 
โดยไม่น าไปแยกสารเจือปนอ่ืน ๆ ด้วยเทคนิคคอลัมน์โครมาโทกราฟี โดยพิจารณาจากค่าพื้นที่ใต้พีก 
(integration) ของพีกโปรตอนทีต่ าแหน่ง b ของทั้งสารตั้งต้นและผลิตภัณฑ์ดังสมการ 

ร้อยละผลผลิต = 
พ้ืนที่ใต้พีกของผลิตภัณฑ์

พ้ืนที่ใต้พีกของผลิตภัณฑ์ + พ้ืนที่ใต้พีกของสารตั้งต้น 
  x 100
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รูปที่ 3.4 แสดง 1H-NMR ของ 4-Iodoanisole 

จากการพิจารณา 1H-NMR spectrum ของสารตั้งต้น 4-iodoanisole เพื่อใช้หาร้อยละ
ผลผลิต พบสัญญาณที่ chemical shift 3.77 (s, 3Ha) จากโปรตอนกลุ่ม a ซึ่งไม่มีโปรตอนอ่ืนอยู่
ใกล้เคียง ออกซิเจนซึ่งมีค่า อิเล็กโทรเนกาติวิตีสูงจะดึงอิเล็กตรอนท าให้  Ha ถูก deshield จึง 
downfield มาที่ต าแหน่งน้ี ต่อมา chemical shift ที่ต าแหน่ง 6.67 (d, J = 8.7 Hz, 2Hb) จาก
โปรตอนกลุ่ม b เน่ืองจาก coupling กับ Hc  และได้รับผลจากหมู่เมทอกซี (methoxy) ซึ่งเป็นหมู่ให้
อิเล็กตรอน (electron donating group) ส่งอิทธิพลต่อโปรตอนที่ต าแหน่งออร์โธของวงแอโรมาติก
ท าให้ Hb ถูก shielded มากขึ้น สุดท้าย chemical shift ที ่7.55 (d, J = 8.7 Hz, 2Hc) จากโปรตอน
กลุ่ม c เน่ืองจาก coupling กับ Hb   
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ส่วนผลิตภัณฑ์ที่ได้จากปฏิกิริยาซูซูกิ-มิยาอุระจะเป็น coupled product ในที่น้ีจะมีช่ือว่า  
4-methoxybiphenyl โดยจะขึ้นสัญญาณ 1H-NMR ดังรูปที่ 3.5 

 

รูปที่ 3.5 แสดง 1H-NMR ของ 4-Methoxybiphenyl 

เมื่อพิจารณา 1H-NMR sprectrum ของ 4-Methoxybiphenyl จะพบสัญญาณ chemical 

shift () ที่ 3.9 ppm (s, 3Ha) เป็นของโปรตอนที่ต าแหน่งหมู่เมทิลที่ถูก deshield มากกว่าปกติ 
เน่ืองจากติดอะตอมออกซิเจนที่มีค่าอิเล็กโทรเนกาติวิตีสูง ส่วนสัญญาณ chemical shift ที่ 7.10 
ppm (d, 2Hb, J= 7.3 Hz) เป็นโปรตอนบนวงแอโรมาติกที่ถูก shield มากที่สุด เน่ืองจากหมู่ 
เมทอกซีซึ่งเป็นให้หมู่ให้อิเล็กตรอนส่งอิทธิพลต่อโปรตอนที่ต าแหน่งออร์โท chemical shift ที่ 7.64-
7.57 ppm (m, 4Hc) เน่ืองจาก coupling กับ Hb และ Hd ต่อมา chemical shift ที่ต าแหน่ง 7.49 
ppm (t, 2Hd, J=7.2 Hz) เน่ืองจาก coupling กับ He และ Hc สุดท้าย chemical shift ที่ 7.37 
ppm (t, 1He , J =7.3 Hz) เน่ืองจาก coupling กับ Hd  และพื้นที่ใต้กราฟของพีก d มีค่าต่ าที่สุด 
เพราะ โปรตอนที่ต าแหน่งน้ีมีเพียงตัวเดียว 
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 เมื่อน าตัวเร่งปฏิกิริยาไปทดสอบด้วยปฏิกิริยาซูซูกิ -มิยาอุระ พบว่าแพลเลเดียมกราฟีน
ออกไซด์แบบที่ 2 ให้ร้อยละผลผลิตที่สูงกว่าแพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์แบบที่ 1 จึงให้ประสิทธิภาพ
ในการเร่งปฏิกิริยาที่ดีกว่า เน่ืองจากงานวิจัยก่อนหน้าน้ีท าปฏิกิริยาในสภาวะที่แตกต่างกันทั้งอุณหภูมิ
ที่ใช้อุณหภูมิห้องและสัดส่วนของตัวท าละลาย EtOH:H2O = 1:118 แต่ในงานวิจัยน้ีใช้อุณหภูมิ 40 °C 
และสัดส่วนของตัวท าละลายของ EtOH:H2O = 3:2 ท าให้ตัวเร่งปฏิกิริยาชนิดน้ีอาจมีประสิทธิภาพใน
การเร่งปฏิกิริยาไม่ดีเท่าท่ีควรดังแผนภาพที่ 3.3  

 

 

แผนภาพที่ 3.3 แสดงร้อยละผลผลติที่ได้จากตัวเร่งปฏิกิริยา Pd-GO1 และ Pd-GO2 

ต่อมาจึงได้น าสูตรที่ใช้ในการเตรียมแพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์แบบที่ 2 มาใช้ในการเตรียม
ตัวเร่งปฏิกิริยาอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์ที่ถูกติดด้วยพาราฟนิีลีนได
เอมีน เพื่อพิจารณาผลของไนโตรเจนต่อประสิทธิภาพของตัวเร่งปฏิกิริยา โดยพบว่าประสิทธิภาพใน
การเร่งปฏิกิริยาระหว่างอนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์แบบที่ 2 และ
อนุภาคระดับนาโนเมตรของแพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์ที่ถูกติดด้วยพาราฟีนิลีนไดเอมีนซึ่งได้ 
ร้อยละผลผลิตที่ใกล้เคียงกัน โดยร้อยละผลผลิตที่ได้จาก Pd-GO2 93 % และร้อยละผลผลิตที่ได้จาก 
Pd-fn-GO 89 % ดังแสดงในแผนภาพที่ 3.4 

 

แผนภาพที่ 3.4  แสดงร้อยละผลผลิตที่ได้จากตัวเร่งปฏิกิริยา Pd-fn-GO

71
93

0
20
40
60
80

100

Pd-GO1 Pd-GO2

%
 y

iel
d



31 
 

 

3.2.2 ทดสอบความสามารถในการใช้ซ้ าของตัวเร่งปฏิกิริยา 

ทดสอบการใช้ซ้ าของตัวเร่งปฏิกิริยาโดยการน าตัวเร่งปฏิกิริยาทั้ง 3 ชนิด มาเร่งปฏิกิริยา 
ซูซูกิ-มิยาอุระแล้วพิจารณาร้อยละผลผลิตที่ได้จากการท าปฏิกิริยาในแต่ละครั้ง 

 

แผนภาพที่ 3.5 กราฟแสดงร้อยละผลผลิตที่ได้จากการเร่งปฏิกิริยาในแต่ละครั้งของตัวเร่งปฏิกิริยา 

จากแผนภาพที่ 3.5 พบว่า Pd-fn-GO สามารถใช้ซ้ าได้มากที่สุด ตามด้วย Pd-GO1 และ 
Pd-GO2 ตามล าดับ ซึ่งพบว่าตัวเร่งปฏิกิริยา Pd-GO1 สามารถใช้ซ้ าได้เพียง 2 ครั้ง เน่ืองมาจาก
สภาวะที่ใช้ในการท าปฏิกิริยาอาจจะไม่เหมาะสมกับการใช้ Pd-GO1 แต่จากข้อมูลพบว่าในครั้งที่ 5  
มีการเพิ่มขึ้นของร้อยละผลผลิตเป็นอย่างมาก เน่ืองจากอาจจะเกิดความผิดพลาดขณะปฏิบัติการท า
ให้มีร้อยละผลผลิตกลับมาเพิ่มข้ึน 

ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd-GO2 สามารถใช้ซ้ าได้ 4 ครั้งแต่ในครั้งที่ 4 และครั้งที่ 5 ร้อยละผลผลิตที่
ได้มีค่าน้อยกว่าของ Pd-fn-GO เน่ืองจากแพลเลเดียมอาจจะเกิดการหลุดจากพื้นผิวกราฟีนออกไซด์
ง่าย แต่ Pd-fn-GO สามารถใช้ซ้ าได้มากกว่าเน่ืองจากไนโตรเจนจากพาราฟีนิลีนไดเอมีนสามารถจับ
กับแพลเลเดียมได้ จึงช่วยให้อนุภาคแพลเลเดียมติดอยู่บนผิวกราฟีนออกไซด์ได้ดีขึ้น และแพลเลเดียม
หลุดออกจากกราฟีนออกไซด์น้อยลง ท าให้สามารถใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาได้นานขึ้น15  
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บทท่ี 4 
สรุปผลการทดลอง 

 

งานวิจัยน้ีได้ท าการเตรียมตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมบนกราฟีนออกไซด์ ซึ่งพบว่าตัวเร่ง
ปฏิกิริยาแพลเลเดียมกราฟีนออกไซด์แบบที่ 1 ที่เตรียมได้มีประสิทธิภาพในการเร่งปฏิกิริยาที่ไม่ดีโดย
ให้ร้อยละผลผลิตที่ต่ าและสามารถใช้ซ้ าได้เพียงแค่ 2 ครั้ง ร้อยละผลผลิตที่ได้กลับลดลงไปเหลือเพียง 
26 %   ต่อมาตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเดียมกราฟีนออกไซด์แบบที่ 2 มีประสิทธิภาพในการเร่งปฏิกิริยาได้
ดีให้ร้อยละผลผลิตที่สูงมากกว่า 90 % แต่สามารถใช้ซ้ าได้เพียง 4 ครั้ง ร้อยละผลผลิตที่ได้กลับลดลง
เหลือเพียง 6 % และสุดท้ายตัวเร่งปฏิกิริยาสามารถแพลเดียมกราฟีนออกไซด์ที่ถูกติดด้วย 
พาราฟีนิลีนไดเอมีน ให้ร้อยละผลผลิตที่สูงและสามารถใช้ซ้ าได้มากขึ้นด้วยเน่ืองจากมีไนโตรเจนที่ติด
บนกราฟีนออกไซด์จะเป็นตัวที่จับกับแพลเลเดียม จึงท าให้แพลเลเดียมสามารถยึดเกาะบนพื้นผิว 
กราฟีนออกไซด์ได้ดีขึ้น     
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