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บทที ่1 

บทนํา 

 

1.1 ความสําคัญและทีม่าของงานวจัิย 

เน่ืองจากราคานํ้ามนัมีแนวโนม้วา่จะสูงข้ึนไปเร่ือยๆ ดงันั้น พลงังานทดแทน (Renewable 

energy) ท่ีมีราคาค่าเช้ือเพลิงตํ่า จึงเป็นเป้าหมายสาํคญัท่ีตลาดทัว่โลกกาํลงัจบัตามอง ซ่ึงการผลิต

กระแสไฟฟ้าจากแหล่งพลงังานท่ีมีอยูใ่นธรรมชาติ อยา่งแสงอาทิตยจ์ากแผง solar cell ท่ีสร้างข้ึนจาก

ซิลิกอน ก็นบัวา่เป็นหน่ึงวิธีท่ีใชพ้ลงังานทดแทน แต่ยงัไม่ไดรั้บความนิยมมากเท่าไหร่ นัน่อาจเป็น

เพราะวา่ราคาตน้ทุนท่ีค่อนขา้งสูงของ silicon-based solar cell จึงทาํใหค้่าไฟท่ีผลิตจากกระบวนการน้ีสูง

ตามไปดว้ย 

 

การผลติไฟฟ้าด้วยเซลล์แสงอาทติย์ 

การผลิตกระแสไฟฟ้าดว้ยเซลลแ์สงอาทิตย ์แบ่งออกเป็น 3 ระบบ คือ การผลิตกระแสไฟฟ้าดว้ย

เซลลแ์สงอาทิตยแ์บบอิสระ (PV Stand alone system) เป็นระบบผลิตไฟฟ้าท่ีไดรั้บการออกแบบสาํหรับ

ใชง้านในพื้นท่ีชนบทท่ีไม่มีระบบสายส่งไฟฟ้า อุปกรณ์ระบบท่ีสาํคญัประกอบดว้ยแผงเซลลแ์สงอาทิตย ์

อุปกรณ์ควบคุมการประจุแบตเตอร่ี แบตเตอร่ี และอุปกรณ์เปล่ียนระบบไฟฟ้ากระแสตรงเป็นไฟฟ้า

กระแสสลบัแบบอิสระ 

 
รูปท่ี 1,1 แสดงการผลิตกระแสไฟฟ้าดว้ยเซลลแ์สงอาทิตยแ์บบต่อกบัระบบจาํหน่าย (PV Grid connected  

               system) 
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              การผลิตกระแสไฟฟ้าดว้ยเซลลแ์สงอาทิตยแ์บบต่อกบัระบบจาํหน่าย เป็นระบบผลิตไฟฟ้าท่ีถูก

ออกแบบสาํหรับผลิตไฟฟ้าผา่นอุปกรณ์เปล่ียนระบบไฟฟ้ากระแสตรงเป็นไฟฟ้ากระแสสลบั เขา้สู่ระบบ

สายส่งไฟฟ้าโดยตรง ใชผ้ลิตไฟฟ้าในเขตเมือง หรือพื้นท่ี  ท่ีมีระบบจาํหน่ายไฟฟ้าเขา้ถึง อุปกรณ์ระบบ

ท่ีสาํคญัประกอบดว้ย แผงเซลลแ์สงอาทิตย ์อุปกรณ์เปล่ียนระบบไฟฟ้ากระแสตรงเป็นไฟฟ้ากระแสสลบั

ชนิดต่อกบัระบบจาํหน่ายไฟฟ้า 

 
รูปท่ี 1.2 แสดงการผลิตกระแสไฟฟ้าดว้ยเซลลแ์สงอาทิตยแ์บบผสมผสาน (PV Hybrid system) 

 

             การผลิตกระแสไฟฟ้าดว้ยเซลลแ์สงอาทิตยแ์บบผสมผสาน (PV Hybrid system) เป็นระบบผลิต

ไฟฟ้าท่ีถูกออกแบบสาํหรับทาํงานร่วมกบัอุปกรณ์ผลิตไฟฟ้าอ่ืนๆ เช่น ระบบเซลลแ์สงอาทิตยก์บั

พลงังานลม และเคร่ืองยนตดี์เซล ระบบเซลลแ์สงอาทิตยก์บัพลงังานลม และไฟฟ้าพลงันํ้า เป็นตน้ โดย

รูปแบบระบบจะข้ึนอยูก่บัการออกแบบตามวตัถุประสงคโ์ครงการเป็นกรณีเฉพาะ 

 
รูปท่ี 1.3 แสดงหลกัการทาํงานเซลลแ์สงอาทิตย ์
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หลกัการทาํงานเซลล์แสงอาทติย์ 

          1.การทาํงานของเซลลแ์สงอาทิตย ์ เป็นขบวนการเปล่ียนพลงังานแสงเป็นกระแสไฟฟ้าไดโ้ดยตรง 

โดยเม่ือแสงซ่ึงเป็นคล่ืนแม่เหล็กไฟฟ้าและมีพลงังานกระทบกบัสารก่ึงตวันาํ จะเกิดการถ่ายทอด

พลงังานระหวา่งกนั พลงังานจากแสงจะทาํใหเ้กิดการเคล่ือนท่ีของกระแสไฟฟ้า (อิเล็กตรอน) ข้ึนในสาร

ก่ึงตวันาํ จึงสามารถต่อกระแสไฟฟ้าดงักล่าวไปใชง้านได ้ตามรูป 

\ 

รูปท่ี 1.4 แสดงส่วน n - type ซิลิคอน ของสารก่ึงตวันาํท่ีไดก้ารโดปป้ิงดว้ยสารฟอสฟอรัส 

 

 ส่วน n – Type ซิลิคอน ซ่ึงอยูด่า้นหนา้ของเซลล ์ คือ สารก่ึงตวันาํท่ีไดก้ารโดปป้ิงดว้ยสาร

ฟอสฟอรัส มีคุณสมบติัเป็นตวัใหอิ้เล็กตรอนเม่ือรับพลงังานจากแสงอาทิตย ์p - type ซิลิคอน คือสารก่ึง

ตวันาํท่ีไดก้ารโดปป้ิงดว้ยสารโบรอน ทาํใหโ้ครงสร้างของอะตอมสูญเสียอิเล็กตรอน (โฮล) เม่ือรับ

พลงังาน จากแสงอาทิตยจ์ะทาํหนา้ท่ีเป็นตวัรับอิเล็กตรอน เม่ือนาํซิลิคอนทั้ง 2 ชนิด มาประกบต่อกนั

ดว้ย p - n junction จึงทาํใหเ้กิดเป็น " เซลลแ์สงอาทิตย ์" ในสภาวะท่ียงัไม่มีแสงแดด n - type ซิลิคอนซ่ึง

อยูด่า้นหนา้ของเซลล ์ส่วนประกอบส่วนใหญ่พร้อมจะให้อิเล็กตรอน แต่ก็ยงัมีโฮลปะปนอยูบ่า้งเล็กนอ้ย 

ดา้นหนา้ของ n - type จะมีแถบโลหะเรียกวา่ Front Electrode ทาํหนา้ท่ีเป็นตวัรับอิเล็กตรอน ส่วน p - 

type ซิลิคอนซ่ึงอยูด่า้นหลงัของเซลล ์ โครงสร้างส่วนใหญ่เป็นโฮล แต่ยงัคงมีอิเล็กตรอนปะปนบา้ง

เล็กนอ้ย ดา้นหลงัของ p - type ซิลิคอนจะมีแถบโลหะเรียกวา่ Back Electrode ทาํหนา้ท่ีเป็นตวัรวบรวม

โฮล 
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รูปท่ี 1.5 แสดงการถ่ายเทพลงังานเม่ือมีแสงอาทิตยต์กกระทบ แสงอาทิตยจ์ะถ่ายเทพลงังานใหก้บั 

              อิเล็กตรอน 

 

       2. เม่ือมีแสงอาทิตยต์กกระทบ แสงอาทิตยจ์ะถ่ายเทพลงังานใหก้บัอิเล็กตรอนและโฮล ทาํใหเ้กิดการ

เคล่ือนไหว เม่ือพลงัสูงพอทั้งอิเล็กตรอนและโฮลจะวิง่เขา้หาเพื่อจบัคู่กนั        อิเล็กตรอนจะวิง่ไปยงัชั้น 

n-Type และโฮลจะวิง่ไปยงัชั้น p-Type 

 
รูปท่ี 1.6 แสดงการเคล่ือนท่ีของอิเล็กตรอนบนโฮลและวิง่ไปรวมกนัท่ี Back Electrode 

 

              โดยอิเล็กตรอนจะวิ่งไปรวมกนัท่ี Front Electrode และโฮลวิง่ไปรวมกนัท่ี Back Electrode เม่ือมี

การต่อวงจรไฟฟ้าจาก Front Electrode และ Back Elec trode ใหค้รบวงจร ก็จะเกิดกระแสไฟฟ้าข้ึน 

เน่ืองจากทั้งอิเล็กตรอนและโฮลจะวิง่เพื่อจบัคู่กนั 
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รูปท่ี 1.7 แสดงการจ่ายไฟของโซล่าเซล 

 

การพฒันาโซล่าเซลชนิดทีท่าํมาจากสารอนิทรีย์ 

Organic Solar cell เป็นโซล่าเซลชนิดท่ีทาํมาจากสารอินทรีย ์เพื่อการเปล่ียนพลงังานแสงมาเป็น

ไฟฟ้า โดยในปัจจุบนัทีมนกัวจิยัจาก Georgia Institute of Technology ไดท้าํการคิดคน้ solar cell ชนิด

ใหม่ข้ึนมา ซ่ึงมีส่วนประกอบหลกัของ pentacene หรือสารประกอบคาร์บอน โดยมีลกัษณะเป็นแผน่บาง 

นํ้าหนกัเบา ดดังอได ้ และท่ีสาํคญัก็คือ ยงัสามารถลดตน้ทุนการผลิตไดอ้ยา่งมากเม่ือเทียบกบัราคาการ

ผลิตของเซลลใ์นปัจจุบนัท่ีมีส่วนกระกอบหลกัคือ ซิลิกอน 

ลกัษณะท่ีทาํใหส้ารอินทรีย ์Pentacene เป็นส่วนประกอบท่ีสาํคญัของการผลิต solar cell ชนิดท่ี

เรียกวา่สารอินทรียอ์นัใหม่ก็คือ รูปทรงคริสตลั โดยโครงสร้างของอะตอมแบบคริสตลันั้นช่วยให้

กระแสไฟฟ้าเคล่ือนท่ีผา่นอะตอมไดดี้ข้ึนเม่ือเทียบกบัสารอินทรียช์นิดอ่ืนท่ีมีโครงสร้างแบบ 

Amorphous (ไม่มีรูปร่างท่ีแน่นอน) 

ในการทดลองคร้ังแรก ทีมนกัวจิยัไดส้ร้าง Solar cell ท่ีทาํจากโลหะผสม Pentacene ข้ึนมา แต่

พบวา่เซลลมี์ประสิทธิภาพในการทาํงานตํ่า จึงตดัสินใจเปล่ียนวสัดุจากโลหะผสม Pentacene มาเป็น

สารอินทรียผ์สม C-60 หรือเป็นท่ีรู้จกัในช่ือ Buckyballs ซ่ึงสามารถผลิตกระแสไฟไดใ้นปริมาณท่ี

มากกวา่อนัก่อน ซ่ึงในขณะน้ีเซลลช์นิดนํ้ากาํลงัอยูใ่นขั้นตอนการพฒันารูปแบบและโครงสร้างอยู ่ และ

เม่ือพฒันาไดอ้ยา่งสมบูรณ์แลว้ Solar cell ชนิดน้ีจะสามารถปฏิวติัการใชไ้ฟในภาคอุตสาหกรรมไดอ้ยา่ง

มาก เพราะมนัมีลกัษณะท่ียดืหยุน่ ดงัโคง้งอได ้และยงัมีนํ้ าหนกัท่ีเบาอีก ซ่ึงมนัสามารถนาํไปประยกุตใ์ช้

ไดก้บัอุปกรณ์เกือบทุกอยา่ง ตั้งแต่เตน็ท ์เพื่อสร้างแสงสวา่งใหก้บัท่ีพกัภายใน ไปจนถึงเส้ือผา้เพื่อใชเ้ป็น

แหล่งจ่ายพลงังานสาํหรับอุปกรณ์อิเล็กโทรนิคส่วนตวัก็ยงัได ้

โดยนกัวทิยาศาสตร์ท่ีไดท้าํการวจิยัคาดวา่ภายใน 2 ปีขา้งหนา้ solar cell ชนิดสารอินทรียน้ี์จะ

พร้อมใชใ้นอุปกรณ์ส่ือสารขนาดเล็กท่ีใชค้วามถ่ีในระยะใกล ้(Radio-Frequency Identification (RFID) ท่ี

มกันิยมใชก้นัตามโรงงานทัว่ไป แต่สาํหรับอุปกรณ์ในภาคครัวเรือนอาจยงัตอ้งรอการพฒันาเซลลต์่อไป 
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รูปท่ี 1.8 แสดงโครงสร้างของสารอญัรูปของคาร์บอน 

 

ปัจจุบนัมีการต่ืนตวัในการศึกษาสารอญัรูปของคาร์บอนกนัมากข้ึน   โดยจะเห็นไดจ้ากการ

พฒันาสารในกลุ่มนาโน โดยเฉพาะอยา่งยิง่ คาร์บอนนาโนทิว   ดงันั้น   การศึกษาสารเร่ิมตน้ท่ีจะ

นาํมาใชก่้อตวัสารในกลุ่มน้ี จึงมีความจาํเป็นอยา่งยิง่ท่ีจะตอ้งมีการพฒันาอยา่งเร่งรีบ เพื่อรองรับ

เทคโนโลยใีนดา้นน้ี ซ่ึงนบัวนัจะยิง่มีความซบัซอ้นมากข้ึน 

ดงันั้น  การศึกษาคน้ควา้องคป์ระกอบทางเคมีและคุณสมบติัท่ีสามารถนาํไฟฟ้าไดข้องอญัรูป

คาร์บอนในกลุ่มของกราไฟต ์ จึงไดมี้การทาํมาอยา่งต่อเน่ือง แต่ก็ยงัมีขอ้จาํกดัในการนาํมาประยกุตใ์ช ้ ทาํ

อุปกรณ์ โดยเฉพาะในการผลิตขั้วไฟฟ้าของอิเลคโตรไลซิสเซล ซ่ึงขอ้ดอ้ยของกราไฟตอ์นัน้ีเป็นผลอนัสืบ

เน่ืองมาจากการท่ีมีระนาบของอะตอมของคาร์บอนในแต่ละระนาบซอ้นกนัเป็นชั้น ๆ (ดงัรูปท่ี 1.9) โดยใน

แต่ละชั้นอะตอมของคาร์บอนจะอยูใ่กลก้นัประมาณ 141 พิโคเมตร ซ่ึงมากกวา่ระยะห่างในแต่ละระนาบ 

(ประมาณ 335 พิโคเมตร ) และในแต่ละระนาบของคาร์บอนไม่ไดย้ดึกนัดว้ยพนัธะโควาเลนต ์แต่จะยดึกนั

ดว้ยแรงแวนเดอร์วาลส์ซ่ึงมีค่านอ้ย ดงันั้นในแต่ละชั้นของระนาบจึงหลุดออกจากกนัไดง่้าย จึงทาํให ้

Electrodes แบบท่ีใชก้ราไฟตมี์อายไุม่คงทน โดยเฉพาะในการประยกุตใ์ชก้บั Carbon Electrodes  

 

 

รูปท่ี 1.9 แสดงโครงสร้างของ Carbon Allotrope Network 

 

ดงันั้น รูปแบบของคาร์บอนอญัรูปใหม่แบบ Carbon Allotrope Network น้ีจึงเป็นอีกทางเลือกหน่ึง

ในการนาํมาประยกุตแ์ละพฒันาสารตวันาํและสารก่ึงตวันาํไฟฟ้า และจากคุณสมบติัท่ีสามารถเกิด

สารประกอบเชิงซ้อนของ Carbon Allotrope Network กบัธาตุในหมู่ของโลหะ ทรานซิชัน่ตลอดจนการมี
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คุณสมบติัท่ีสามารถนาํไฟฟ้าไดดี้ จึงคาดวา่จะสามารถนาํคาร์บอนอญัรูปน้ีมาพฒันาเป็นสารตวันาํสาํหรับ

ใชป้ระยกุตใ์นการผลิตโซล่าเซลแบบสารอินทรีย ์(รูปท่ี 1.10)ไดใ้นอนาคต 

 

 

   

รูปท่ี 1.10 แสดงโซล่าร์เซลชนิดสารอินทรีย ์

 

ซ่ึงจะพบวา่ปัจจุบนัมีการต่ืนตวัในการศึกษาสารอญัรูปของคาร์บอนกนัมากข้ึน โดยจะเห็นไดจ้าก 

การพฒันาสารในกลุ่มนาโนคาร์บอน โดยเฉพาะอยา่งยิง่ในส่วนของคาร์บอนนาโนทิว ดงันั้น การศึกษา

สารเร่ิมตน้ท่ีจะนาํมาใชก่้อตวัสารในกลุ่มน้ี จึงมีความจาํเป็นอยา่งยิง่ท่ีจะตอ้งมีการพฒันาวธีิการอยา่งเร่ง

รีบ เพื่อรองรับเทคโนโลยใีนดา้นน้ี ซ่ึงนบัวนัจะยิง่มีความซบัซอ้นมากข้ึน ดงันั้นการศึกษาคน้ควา้

องคป์ระกอบทางเคมีและคุณสมบติัท่ีสามารถนาํไฟฟ้าไดข้องอญัรูปคาร์บอนในกลุ่มของสารคาร์บอน

อลัโลโทป จึงไดมี้การทาํมาอยา่งต่อเน่ืองแต่ก็ยงัมีขอ้จาํกดัในการนาํมาประยกุตใ์ชท้าํอุปกรณ์ โดยเฉพาะ

ในการผลิตขั้วไฟฟ้าของอิเลคโตรไลซีสเซลลห์รือนาํไปประยกุตใ์นการทาํเซลเช้ือเพลิง โดยปกติซ่ึงไดมี้

การทดลองกบัสารคาร์บอนประเภทกราไฟต ์ ซ่ึงขอ้ดอ้ยของกราไฟตท่ี์ไดอ้นัน้ีเป็นผลอนัสืบเน่ืองมาจาก

การท่ีมีระนาบของอะตอมของคาร์บอนในแต่ละระนาบซ้อนกนัเป็นชั้น ๆ (ดงัรูปท่ี 1.11)  

 

 

 

 

 

รูปท่ี 1.11 ลกัษณะการจดัเรียงตวัของกราไฟต ์
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โดยในแต่ละชั้นอะตอมของคาร์บอนจะอยูใ่กลก้นัประมาณ 141 พิโคเมตร ซ่ึงมากกวา่ระยะห่าง

ในแต่ละระนาบ (ประมาณ 335 พิโคเมตร) และในแต่ละระนาบของคาร์บอนไม่ไดย้ดึกนัดว้ยพนัธะโควา

เลนต ์ แต่จะยดึกนัดว้ยแรงแวนเดอร์วาลส์ซ่ึงมีค่านอ้ย ดงันั้นในแต่ละชั้นของระนาบจึงหลุดออกจากกนั

ไดง่้ายจึงทาํให้ Electrodes แบบท่ีใชก้ราไฟตมี์อายไุม่คงทนโดยเฉพาะในการประยกุตใ์ชเ้ป็น Electrodes 

ดงันั้นรูปแบบของคาร์บอนอญัรูปใหม่แบบ Carbon Allotrope Network น้ีจึงเป็นอีกทางเลือกหน่ึงใน

การนาํมาประยุกตแ์ละพฒันา Glassy Carbon Electrodes  

การสังเคราะห์สารคาร์บอนท่ีมีลกัษณะโครงสร้างเป็นร่างแห (Carbon Network) รูปท่ี 1.12  ซ่ึง

เป็นสารอญัรูปหน่ึงของคาร์บอนท่ีมีลกัษณะคลา้ยกราไฟต ์ (Graphite Unit) ไดก้ลบัมาอยูใ่นความ สนใจ

ของนกัเคมีอีกคร้ังหลงัจากไดมี้ผูค้น้พบคุณสมบติัของการนาํไฟฟ้าและความเป็นไปไดข้องการนาํไป

ประยกุตใ์ชใ้นการผลิตสารก่ึงตวันาํยิง่ยวด หรือ Superconductor ในรูปแบบโครงสร้างสารประกอบ

เชิงซอ้นระหวา่งโลหะในกลุ่มทรานซิชัน่และกลุ่มแลนทาไนดก์บั Carbon network อญัรูปน้ี 

 

 
 

รูปที ่1.12   คาร์บอนท่ีมีลกัษณะโครงสร้างเป็นร่างแห (Carbon Network) 

 

ในช่วงก่ึงศตวรรษท่ีผา่นมาน้ีไดมี้การสังเคราะห์ Tribenzohexadehydro[12]annulene 1 และสาร 

Trinapthalenehexadehydro[12]annulene 2 ซ่ึงเป็น substructure ตวัหน่ึงของอญัรูปน้ีไดมี้การสังเคราะห์ข้ึน

คร้ังแรกโดยการใชว้ธีิของปฏิกิริยาคลาสโตร Youngs และ Ferrara พบวา่ไดส้ารผลิตภณัฑจ์ากวธีิน้ีเป็น

เปอร์เซ็นตไ์ม่มากนกัและในช่วงเวลาไม่นานน้ี Iyoda และ Kuwatai3 ไดพ้ฒันาการสังเคราะห์สาร 

Tribenzohexadehydro[12]annulene 2 โดยใชส้ารตวัเร่งปฏิกิริยาพวก Palladium และ Copper   
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21  
 

รูปที ่1.13  ลกัษณะสาร  Tribenzohexadehydro[12]annulene 1 และสาร 

 Trinapthalenehexadehydro[12]annulene 2 

 

ปัจจุบนัก็ยงัไม่สามารถพบสภาวะแวดลอ้มทางเคมีท่ีเหมาะสมสาํหรับกระบวนการ ผลิตสารน้ีและ 

สารอนุพนัธ์ของมนั แต่มีรายงานท่ีน่าสนใจมากเก่ียวกบัการใชส้ภาวะทางเคมีท่ีไม่รุนแรงมากน้ี โดยไดมี้

การนาํมาประยกุตใ์ชร่้วมกนักบักระบวนการผลิตชนิด Copper Tube Reactor โดยใชร่้วมกบัสารตวัเร่ง

ประเภทโลหะทรานซิชัน่ในสภาวะเบส ซ่ึงจะสามารถใหส้ารผลิตภณัฑพ์วก Coupling Product ใน

เปอร์เซ็นตท่ี์สูงมากซ่ึงอาจนาํเอากระบวนการน้ีมาประยกุตก์บัการสังเคราะห์สารพวกน้ีไดด้งัรูปท่ี 1.14 ส่วน

สารอนุพนัธ์ของสารดงักล่าวก็สามารถท่ีจะสังเคราะห์ไดด้งัรูปท่ี 1.15 

CuI / PPh3

DMF

K2CO3

I

H

3

100oC , 24 hrs.  
 

รูปที ่1.14  การสังเคราะห์ Tribenzohexadehydro[12]annulene 

 

CuI / PPh3

DMF

K2CO3

I

H

3

100oC , 24 hrs.  
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รูปท่ี 1.15  การสังเคราะห์ สาร Trinapthalenehexadehydro[12]annulene 

 

จากคุณสมบติัท่ีสามารถเกิดสารประกอบเชิงซ้อนของ Carbon Allotrope Network กบัธาตุในหมู่

ของโลหะทรานซิชัน่ตลอดจนการมีคุณสมบติัท่ีสามารถนาํไฟฟ้าไดดี้ จึงคาดวา่จะสามารถนาํคาร์บอน

อญัรูปน้ีมาพฒันาเป็นสารก่ึงตวันาํและสารตวันาํยิง่ยวดไดใ้นอนาคต 

 

 

1.2   วตัถุประสงค์ของงานวิจัย 

1) เพื่อศึกษาเทคนิคในการทาํปฏิกิริยาในสภาวะท่ีไม่รุนแรงมากนกัโดยการควบคุมส่วนผสมให้

พอเหมาะกบัเวลาและอุณหภูมิท่ีใชใ้นการทาํปฏิกิริยา จะเป็นการสร้างเทคโนโลยีเพื่อเป็นการประยกุต ์ ใช้

ในกระบวนการผลิตขนาดใหญ่ไดโ้ดยใชเ้ทคนิค Copper Tube Reactor 

   2) เพื่อศึกษาเทคนิคในการนาํสารท่ีไดจ้ากปฏิกิริยาในสภาวะท่ีไม่รุนแรงน้ี มาทดลองศึกษาหา 

ความเป็นไปไดใ้นการสงัเคราะห์สารเฮกซะดีไฮโดรแอนนูลีน โดยการควบคุมส่วนผสมใหพ้อเหมาะกบัเวลา  

ความดนัและอุณหภูมิท่ีใชใ้นการทาํปฏิกิริยา ซ่ึงเป็นเทคโนโลยีใหม่เพื่อประยุกตใ์ชใ้นกระบวนการผลิต

ต่อไป 

 

1.3   ขอบเขตของงานวจัิย 

   1.3.1 หาสภาวะท่ีเหมาะสม  ในการสังเคราะห์สารโดยการนาํสารท่ีสังเคราะห์มาทาํใหบ้ริสุทธ์ิ 

           โดยใชเ้ทคนิคโครมาโตกราฟี  จากนั้นนาํมาวเิคราะห์หาขอ้มูลทางสเปคโตรสโกปี 

 

1.4   ประโยชน์ทีค่าดว่าจะได้รับ 

1)    เพื่อเป็นขอ้มูลพื้นฐานสําหรับการวิจยัในขั้นตอนต่อไป 

2)    เพื่อเป็นขอ้มูลในงานวจิยัของนิสิตบณัฑิตศึกษาในระดบัปริญญาโทและเอก 

3)   เพื่อเผยแพร่ขอ้มูลงานวจิยัน้ีสู่สาธารณะชน โดยการตีพิมพผ์ลงานเผยแพร่ในวารสารท่ีเป็นท่ี

ยอมรับในสาขาวทิยาศาสตร์และเทคโนโลย ีภายในประเทศไทยหรือต่างประเทศอยา่งใดอยา่งหน่ึง 
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บทที ่2 

ทฤษฎแีละหลกัการที่เกีย่วข้อง 

 

2.1 ความสําคัญหรือศักยภาพของสารคาร์บอนทีม่ีต่อโครงสร้างร่างแห 

จากปรากฏการณ์ของธาตุท่ีเกิดไดม้ากกวา่ 1 รูปแบบของสารคาร์บอน  ซ่ึงเรียกวา่ปรากฏการณ์

อญัรูป (Allotropism) ซ่ึงเป็นผลเน่ืองมาจากการจดัเรียงตวัของอะตอมหรือโมเลกุลในของ แขง็ท่ีแตกต่าง

กนั โดยถา้พิจารณาจากธาตุคาร์บอนซ่ึงเป็นธาตุในคาบท่ีสองของตารางธาตุจะเห็นวา่คาร์บอนตอ้งใช้

อิเล็กตรอนร่วมกนั 4 คู่ จึงจะครบตามกฎออกเตต  แต่ในความเป็นจริงคาร์บอนไม่มีทางท่ีจะใช้

อิเล็กตรอนร่วมกนัไดถึ้ง 4 คู่ และจะไม่พบวา่มี C2 เกิดข้ึนในสภาวะปรกติ อยา่งไรก็ตามคาร์บอนก็อาจมี

อิเล็กตรอนครบออกเตตได ้ 2 ทางดว้ยกนัและทาํใหเ้กิดอญัรูปของคาร์บอนได ้ 2 อญัรูป คือ อญัรูปเพชร 

และอญัรูปกราไฟต ์         

อญัรูปของคาร์บอนท่ีน่าสนใจคือกราไฟตเ์พราะวา่อะตอมของคาร์บอนจะจดัเรียงตวัเป็นวงกลม

รูปหกเหล่ียมเรียงต่อ ๆ กนัไปในระนาบเดียวกนั (รูปท่ี 1.1) โดยคาร์บอนแต่ละอะตอม จะลอ้มรอบดว้ย

คาร์บอน 3 อะตอม ทาํมุม 1200 ซ่ึงกนัและกนั ซ่ึงอะตอมของคาร์บอนเหล่าน้ีจะสร้างพนัธะซิกม่าซ่ึงกนั

และกนั จากการซอ้นเหล่ือมของ sp2–ไฮบริดออร์บิตอล แลว้แต่ละอะตอม ของคาร์บอนซ่ึงยงัคงมี p-ออร์บิ

ตอล ท่ีไม่เกิดการไฮบริไดเซชัน่และอยูใ่นทิศทางท่ีจะทาํใหเ้กิดการซอ้นทบัเหล่ือมของคาร์บอนได ้ จึงทาํ

ใหมี้หมอกอิเล็กตรอนเคล่ือนท่ีอยูต่ลอดบนแผน่กราไฟตท์ั้งขา้งบนและขา้งล่างระนาบอะตอมของคาร์บอน 

ซ่ึงการท่ีมีอิเล็กตรอนเคล่ือนท่ีอิสระในหมอกของอิเล็กตรอนน้ีเอง จึงทาํใหค้าร์บอนอญัรูปน้ีมีคุณ สมบติั

นาํไฟฟ้าได ้  

ในปัจจุบนัไดมี้การศึกษาถึงความเป็นไปไดท่ี้จะสร้างอญัรูปใหม่ของคาร์บอนกนัอยา่งจริงจงั

มากข้ึน โดยงานวิจยัส่วนมากจะมุ่งเนน้ไปท่ีอญัรูปของคาร์บอนท่ีมีคุณสมบติัสามารถนาํไฟฟ้าไดดี้กวา่

สารกราไฟตซ่ึ์งพบวา่อญัรูปของคาร์บอนท่ีเป็นไปไดม้ากไดแ้ก่ Carbon Allotrope Network ดงัรูปท่ี 2.1 

 

 
 

รูปที ่2.1 แสดงโครงสร้างของ Carbon Allotrope Network 
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ถา้พิจารณาดูโครงสร้างของ Carbon Allotrope Network ในรูปท่ี 2.1 จะพบวา่จะประกอบไป ดว้ย

ส่วนยอ่ย ๆ ของ Tribenzohexadehydro [12] annulene Unit โดยคาร์บอนแต่ละอะตอมจะลอ้มรอบดว้ย

คาร์บอน 3 อะตอมทาํมุม 1200 เช่นเดียวกบักราไฟต ์ โดยอะตอมของคาร์บอนเหล่าน้ี จะสร้างพนัธะซิก

มาและพนัธะไพซ่ึงกนัและกนัจากการซอ้นเหล่ือมของ sp2 และ sp-ไฮบริดออร์บิตอล แลว้จะพบวา่แต่ละ

อะตอมของคาร์บอนก็ยงัคงมี p-ออร์บิตอลท่ีไม่เกิดไฮบริไดเซชัน่และอยูใ่นทิศทางท่ีจะทาํใหเ้กิดการ

ซอ้นเหล่ือมของคาร์บอนได ้ จึงทาํใหมี้หมอกของอิเล็กตรอนเคล่ือนท่ีอยูต่ลอดบนแผน่ Carbon Allotrope 

Network ทั้งขา้งบนและขา้งล่างระนาบอะตอมของคาร์บอน ซ่ึงการท่ีมีอิเล็กตรอนเคล่ือนท่ีอยา่งอิสระใน

หมอกของอิเล็กตรอนน้ีเอง จะมีผลทาํใหค้าร์บอนอญัรูปน้ีน่าจะมีคุณสมบติัของการนาํไฟ ฟ้าได้

เหมือนกบักราไฟตห์รืออาจจะดีกวา่ เน่ืองมาจากการท่ีมี sp-ไฮบริดออร์บิตอล ในโครงสร้างของคาร์บอน

อญัรูปน้ี 

Carbon Allotrope Network เป็นสารท่ีมีความเสถียรมากสามารถสังเคราะห์ได้จากสาร 

Cyclo[n]carbon ซ่ึงเป็นสารตวักลางตวัใหม่ท่ีไม่เสถียรและคาดวา่สามารถเตรียมไดจ้ากสารตั้งตน้จาํพวก 

Tribenzohexdehydro [12] annulene 1 และ Trinapthalenohexdehydro [12] annulene 2 ซ่ึงขั้นตอนและ

ขบวนการสังเคราะห์น้ียงัอยูใ่นระหวา่งคน้ควา้และวจิยั 

 

2.2   ทีม่าและความสําคัญของสารประกอบ Annulene 

 ขอ้มูลพื้นฐานทางเคมีของสารประกอบ Annulene ไดถู้กคน้พบในปี ค.ศ.1960 โดย F.Sondheimer  

ตั้งช่ือ Macrocyclic hydrocarbon7 ในปี 1962 สาํหรับ Cyclopolyolefin ปัจจุบนัเปล่ียนเป็นช่ือ 

Annulene การสังเคราะห์จาํนวนของรูปร่าง Macrocyclic Hydrocarbons ประกอบ  ดว้ยการสลบักนั

ระหวา่งพนัธะเด่ียวและพนัธะคู่  เช่นเดียวกบัของ Acetylenic derivatives (The  dehydro-annulene) 

สารประกอบน้ีถูกพิจารณาความสาํคญัในการศึกษาการกระจายของ π-electron สามารถอา้งอิงความรู้ท่ี

สาํคญัของทฤษฎี Aromaticity ทฤษฏีน้ีตอ้งทาํตามกฎของ Huckel[(4n+2) π-electron] 

 ในปีค.ศ. 1962  Sondheimer และ Woiovsky แนะนาํ Term[n] annulenes สาํหรับแสดงถึง 

Monocyclic conjugated systems (CH)n  n เป็นเลขค่ี พวกเขาควรจะนึกถึงลกัษณะของทฤษฎีวา่ Cubic graphs 

(ตรงกบั annulenes และ valence isomer) ตอ้งมีเลขคู่ของ vertices (ตรงกบั CH groups) ดงันั้น 

Cyclobutadiene, Benzene และ Cyclooctatetraene เป็น [4],[6] และ [8] annulene ตามลาํดบัตามความเป็นจริง 

Thiele รับผิดชอบพื้นฐานของความเสถียรของ Aromatic ในเทอมของ Conjugation และหลกัการพื้นฐาน

ของ Partial valence hypothesis อธิบาย 1,4 addition ของ conjugation dienes และอธิบายถึงนิสัยของ benzene
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ตาม Huckel’s  π-electron rule Annulene แบ่งเป็น 2 ประเภท 

1. Huckel[n]annulenes เป็นไปตามกฎของ Huckel, n = 4m+2 เป็นเลขของ cyclically  

conjugated double bonds รูปร่างทางเรขาคณิตเป็น planar annulene เป็น aromatic 

2. Anti -Huckel[n]annulenes, n=4m เป็นเลขคู่ของพนัธะคู่ค่า Dewar Resonance Energy 

(DREs) มีค่าลบ  ทาํ planar delocalized system antiaromatic ดงันั้น ความสัมพนัธ์ท่ีระบบไม่ทาํปฎิกิริยา

กบั π-electron มีความเช่ือวา่เป็นไปได ้ เช่น ระบบหลีกเล่ียงการจดัรูปร่าง planar เช่น [8] annulene 

สันนิษฐานวา่จดัรูปร่างแบบ tub-shape fluxional 

 ตั้งแต่มุมพนัธะของ C-C=C สาํหรับ sp2 – hybridized เป็น 120° การจดัรูปร่างของ annulene มี

แรงตึงนอ้ย ซ่ึง(1) graphite lattice และ(2) มีแรง van der waals นอ้ย ระหวา่งภายในไฮโดรเจนโดย

ความหมายของ dualist graphs สาํหรับ peri-condensed polyhexenes เส้นรอบวงของระบบ ดงันั้นการจดั

รูปร่างท่ีเป็นไปไดข้อง [18]annulene ดว้ยมุมเท่าๆ กนัคือ 120 ° อยูใ่นสูตรโครงสร้าง 1,2 และรูปร่างท่ี

เป็นไปไดข้อง[16] annulene 

การศึกษาเร่ิมแรกของ Annulenes ซ่ึงเป็น eight – membered one Starting material เป็น 1,5 – 

hexadihyne เกิดปฏิกิริยา oxidation ร่วมกบั cupric acetate ใน pyridine ให ้cyclice trimer ในรูปท่ี 2 ซ่ึง

ไดเ้ท่ากบั cyclic tetramer, pentamer , hexamer  และheptamer ปฏิกิริยาของ cyclice trimer  กบั 

potassium-1-butoxide ใน t-butyl alcohol และ benzene ท่ี 900C จะไดส้ารท่ีมีลกัษณะเหมือนกนั 1,7,13-

tridehydro[18]annulene I (ca. 1.5% yield ทั้งหมด) ซ่ึงแต่ละ1,5-diyne เปล่ียนเป็น 1-(trans)-ene-3-(cis)-

ene-5-yne ในรูปท่ี 2.2 
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Cyclic trimer (C18H12)

KOBut, HOBut, C6H6

30 min at 90 0C
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1,7,13-tridehydro[18]annulene I (C18H12)

yield, ca. 1.5% overall
light brown plates, m.p. 1920C
u.v. main max. 335 È 190 000
n.m.r.:3 quartets(3H each)δ 8.10-7.02 =0uter H
I quattet(3H),τ 8.26 = inner HH
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1,7,13-tridehydro[18]annulene II (C18H12)

yield, ca. 1.5% overall
light brown plates, m.p. 2000C
u.v. main max.331 È 166 000
n.m.r.:complexband(9H each)δ 8.3-6.9=0uter H

quattet(1H),τ 1.85
quattet(2H),τ 1.73 = inner H

1,7,13-tridehydro[18]annulene II (C18H12)

yield, ca. 0.1% overall
light brown plates, m.p. 1900C
u.v. main max.327 È 99 000
n.m.r.:complex band(8H each)δ 8.2-6.6=0uter H

quattet(1H),τ 2.34
quattet(2H),τ 2.20 = inner H  

 

รูปที ่2.2  แสดงปฏิกิริยาของ cyclic trimer กบั potassium t-butoxide6 

 

Trihydro[18]annulene I พบวา่มี conjugated.ในระบบ eighteen – membering เท่านั้นในการจดัตวั 

อยา่งไรก็ตาม เม่ือเร็วๆน้ีไดพ้บปฏิกิริยา ในการเพิ่มผลิตผลของ 1,7,13-tridehydro[18]annulene II.ใน

พนัธะคู่ของ 3 cis และ 3 trans ท่ีเหมือนกนัซ่ึงก็คือ 1,3,9,15 Trihydro[18]annulene  ท่ีไดม้าจาก 

Trihydro[18]annulene  I ท่ีเหมือนกนั โดยเปล่ียนพนัธะคู่ 1 tran เป็นพนัธะสามระหวา่งC-C โดย

ปฏิกิริยา dehydrogenation การเปรียบเทียบ dehydrogenation ใน sixteen-,fourteen- และ twelve-membering 

ring series พิจารณาต่อมา ผลิตภณัฑข์องปฏิกิริยาไดน้อ้ยตั้งแต่ไม่ทาํการแยกจาก Trihydro[18]annulene  

โดย chromatography แบบธรรมดา หรือKiesel gel อีกทางหน่ึง การแยกจะทาํไดโ้ดยใช ้ alumina หรือ 

Kiesel gel เคลือบดว้ยsilver nitrite และเป็นชนิดของตวัดูดซบั 
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บางส่วนของปฏิกิริยา dehydrogenation ของ 3 ตวัของ dehydro[18]annulene ซ่ึงมี palladium 

charcoal เป็นคะตะลิสต ์ ในสารละลาย benzene ได%้ yield ของ[18]annulene  จาก 

Trihydro[18]annulene I เป็น 30% (รูปท่ี 2.12)ในความจริงท่ีวา่มี [18]annulene  จดัรูปร่างจาก dehydro-

compounds ท่ีน่าสนใจและอธิบายเก่ียวกบั stereochemistry ของพนัธะคู่ใน annulene จากอนุพนัธ์ของมนั

ปรากฎส่ิงท่ีตรงกนัขา้มของพนัธะคู่ของ stereochemistry ระหวา่งปฏิกิริยา dehydro genation ซ่ึงสนบัสนุน

รูปร่างของ annulene โดยให ้thermodynamic มาก 

 

H
H
H

H
H
H

H H
H

H

H

H
HH

H

H

H

H

[18]annulene(C18H18)

brown red needles, m.p.>2000C
u.v. main max 369 nm (ε = 303,000)

H2,Pd-C

benzene

1,7,13Tridehydro[18]annulene I

1,7,13Tridehydro[18]annulene II

1,3,5,15Tetradehydro[18]annulene

 
 

รูปที ่2.3 แสดงปฏิกิริยา dehydrogenationของ 3ตวัของ dehydro[18]annulene 

 

สารประกอบของ conjugate twelve-membered ring เตรียมโดยผลิตผลในรูปท่ี 2.4 ดงันั้น 

oxidation coupling ของ 1,5 – hexadiyne ภายใตส้ภาวะ Glaser ในการเขา้ร่วมของ benzene จะใหข้อง

ผสมของ cyclic dimmer จากนั้น potassium t-butoxide ใน t-butyl alcohol ท่ีอุณหภูมิห้องจาก 

dehydro[12] annuleneจะไดผ้ลิตภนัฑส่์วนใหญ่เป็น biphynylene แต่มีอีก 2 ชนิดท่ีแตกต่างกนัของ 

dehydro[12] annulenes จะไดเ้ป็นจาํนวนนอ้ย 
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H2C
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Cu2Cl2,NH4OH

aq.EtOH
Benzene
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H
H

H H

H

H
H

H

HH

H

H

Biphenylene
Overall yield, 7%

KOBut,HOBut

20 min. r.t.

1,5-Tetradehydro[12]annulene
overall yield, 1.5%, m.p. 54-550C
u.v.:main max. 244,249,465 nm
log10ε 4.71,4.74,2.23
i.r.(cm-1) 4.60(w), 10.23(s)µ

1,5,9-Hexadehydro[12]annulene
overall yield, 0.6%, m.p. 960C
u.v.:main max. 238,247,457 nm
log10ε 4.58,4.74,3.22
i.r.(cm-1) 4.60(w), µ, nobane10.0−10.6 µ region  

 

รูปที ่2.4 แสดงปฏิกิริยาประกอบ conjugated twelve – membered ring6 

 

2.3  Chemistry of dehydroannulene8 

Dehydroannulene เป็นวงท่ีมีระบบ conjugated ต่อเน่ืองกนัมีพนัธะคู่และพนัธะสาม (ในบางคร้ัง 

พนัธะคู่เพิ่มข้ึนดว้ย) delocalized molecular orbitals ของ planar dehydroannulene ท่ีเก่ียวขอ้งจะเป็น 

carbon อะตอม ,¶ atomic arbitals ของ sp3-hybridized olefinic carbons และข้ึนอยูก่บั ¶ atomic orbitals 

ของ sp3-hybridized acetylenic หรือ cumulenic carbons 

ความเสถียรแรกของ dehydroannulene เหมือน macrocycloc annulenes เร่ิมแรกเตรียมโดย

Sondheimer’s group ซ่ึงมีรูปแบบ intermediate ท่ีแทจ้ริงในการสังเคราะห์จาํนวนคู่ของ Hydrogen จะถูก

ขจดัออกจาก annuleneมี dehydroannulene เป็นอุปสรรค(di,tetra เป็นตน้) บางคร้ัง di จะถูกคดัออก แต่

จะไม่แสดงในท่ีน้ี ตาํแหน่งของการขจดั hydrogens ข้ึนกบัจาํนวนเม่ือจาํเป็น อีกทางหน่ึง การกาํหนด

ท่ีตั้งและตาํแหน่งของพนัธะสามจะใหผ้ลโดยขจดั hydrogens 2 ตวัจะกาํหนดจาํนวน k (อาจเป็นค่ีหรือคู่

ก็ได ้ตวัอยา่งเช่น 1,8-bisdehydro[14] หรือ 1,7,13 Tridehydro[18]annulene 

Masamune และ co-workers ไดท้าํการสังเคราะห์ dehydro[10] annulene โดยเร่ิมจาก Lithium 

salt ของ 1,2-diethylcyclohexane แสดงในรูป 2.14 ผลิตภณัฑท่ี์เป็นวง7 จะใหผ้ล 10 % yield จะ

เปล่ียนแปลง trityl และ fluoroborate เขา้ไปขา้งใน cation 8 จากนั้นจะเปล่ียนเป็น dihydroxybenxoate 
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เปล่ียนเป็น 10 และ 11 ตามลาํดบั ตามดว้ยการให้ sodium methoxide ร่วมกบัของผสมของ 2 isomeric 

hydrocarbons:1,2,3,4-tetrahydroantracene และ 13 สาํหรับขอ้มูลของสารประกอบจะพิสูจน์โดย X-ray 

crystallography จดัการโครงสร้าง resonance ใหเ้หมาะสม 12B ดงันั้น 1,2,5,6 Tetrahydro[10]annulene 

จะมีความเสถียรทาง thermodynamic ของวงเบนซีนมาก 
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รูปที ่2.5  แสดงการสังเคราะห์ dehydro[10] annulenes 

 

 ระบบท่ีน่าสนใจควรจะเป็น 1,2,6,7 Tetrahydro[10]annulene15C (รูปท่ี 2.6)  เพราะมีความ

เหมือนกนั 2 อยา่งของโครงสร้าง Kekule(15Aและ B) ภายหลงั Sondheimer et.at3 ไดพ้ยายามสังเคราะห์ 

แต่ไม่สาํเร็จ 

 

 
 

 

รูปที ่2.6  แสดง1,2,6,7 Tetrahydro[10]annulene 
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 Oxidative coupling(Glaser หรือ Eglintion Conditions ของ acetylenes หรือ polyacetylenes 

ร่วมกบั two terminal methymic groups นาํขอ้มูลของ polymers ในระหวา่ง cyclic polymers (วธีิการของ 

Sondheimer) ความเป็นไปไดท้ั้ง 2 กลุ่มของ acetylenic และmethylenic  เก่ียวเน่ืองกบัอะตอม copper ซ่ึง

ใชอ้ธิบายขอ้มูลของผลิตภณัฑท่ี์เป็นวง ผลิตภณัฑจ์ะถูกแยกและเปล่ียนแปลงใน dehydroannulene โดย 

base-catalyzed prototropic isomerization(protassium t-butoxide ใน benzene/t-butanol) 

 ดงันั้น dehydro[14] annulene (19,20) 1,2,7,8 Tetradehydro[14]annulene และ1,2,8,9 

Tetradehydro[14]annulene เตรียมโดย intramolecular oxidation coupling ของ C14H14 16 แสดงไวใ้นรูป

ท่ี 2.7 

 

Cu(OAc)2

Pyridine, 500C

1BuOK

14
14

c c

c

c

T

c c

c c

T TT

19
unstable

20
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21
1,2,7,8-tetradehydro

22

1BuOK
1BuOK -2H

 
 

รูปที ่2.7  แสดง intramolecular oxidation coupling ของ C14H14 

 

 Tridehydro[18]annulene  และ Tetradehydro[18]annulene (รูปท่ี 2.8) เตรียมโดย intermolecule 

coupling ของ 1,5-hexadieyne(23,C6H6) จากปฏิกิริยาจะให ้cyclic trimer 24 ใน6 % yield ร่วมกบั cyclic 

dimer 
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รูปที ่2.8   แสดง Tridehydro[18]annulene และ Tetradehydro[18]annulene 

 

 Nakagawa คิดวธีิอ่ืนข้ึนสาํหรับแทนท่ี dehydroannulene ซ่ึงใหผ้ลิตภณัฑท่ี์สูง ปฏิกิริยาท่ี

เก่ียวขอ้งกบัการควบแน่นแบบ Favorsky ระหวา่ง Litium acetylid และ conjugated cis-enones หรือ 

aldehydes หรือ acetal อ่ืนๆ 31 ดาํเนินตามโดย Eglinton oxidation coupling และ dehydro genation ของ 

diols ในการเขา้ร่วมของ stannous chloride และกรด ไฮโดรริกถูกแสดงไวใ้นรูปท่ี 2.9 
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รูปที ่2.9 แสดงปฏิกิริยา Eglinton oxidation coupling และ dehydrogenation ของ diols  



ช่ือโครงการวจิัย   "คุณลกัษณะความสมัพนัธ์ทางไฟฟ้า และ เคมีในสภาวะการเกิดเงาบางส่วนบนเซลแสงอาทิตย ์ชนิดสียอ้มไวแสง"  

"Electrical and Chemical Characteristic under Partially Shaded of  Dye Sensitized Solar Cell" 

ปีงบประมาณ 2552  

 20 

R และ R เป็น Me และ Ph groups ตามลาํดบั , ผลิตภณัฑท่ี์มีสภาพการละลายไม่เหมาะสม

สาํหรับวเิคราะห์ดว้ย NMR spectroscopy ; แต่ทวา่ butyl groups ใหมี้การละลายท่ีดีและใหผ้ลิตภณัฑสู์ง

ซ่ึงผลิตภณัฑท่ี์ไดเ้ป็นผลึกใสและมีความเสถียรกบั electronic perturbation นอ้ยกวา่การแทนท่ีกบั aryl 

(ช้ีใหเ้ห็นโดย electronic absorption spectra)  เม่ือสังเคราะห์ผลิตภณัฑร์ะหวา่ง R=Ph และ R=Bu ถูก

นาํมาทาํใหม่โดยการนาํไปแทนท่ี (R=Ph และ R= Bu)จะไดผ้ลิตภณัฑท่ี์เหมือนกนั พิสูจน์ไดโ้ดยการทาํ 

delocalization โดยสมบูรณ์จะได ้polyacetylene ท่ีเท่ากนัและ cumulene moieties 

การสังเคราะห์โดยทัว่ไปของสารทั้งสองจะมีความยาวและความกวา้งของระบบวงแหวนแตกต่างกนั 

ซ่ึงเป็นเพราะจาํนวนของ conjugated double bond และ triple bond แตกต่างกนัหรือเป็นเพราะธรรมชาติ

ของการแทนท่ีเพื่อใหไ้ด ้38 และ 42 ดงัแสดงในรูปท่ี  2.10 
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รูปที ่2.10  แสดงธรรมชาติของการแทนท่ี ท่ีแตกต่างกนั 
 

 สารประกอบ annulene 43,44 และ 45 ท่ีไดค้ลา้ยกนัและแสดงไวใ้นรูปท่ี 2.11 

 

22 26HA HB 30

43 44 45  
 

รูปที ่2.11  แสดงสารประกอบ annulene ท่ีคลา้ยกนั 
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 ขอ้เปรียบเทียบระหวา่ง [4m + 2] และ [4m]-membered การแทนท่ีสารประกอบ tridehydro 

[16]annulene, tridehydro[20]annulene และ tridehydor[24]annulene ซ่ึงสังเคราะห์โดย Nakagawa และกลุ่ม

ของเขา ดงัแสดงในรูปท่ี 2.12 
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รูปที ่2.12  แสดงการเปรียบเทียบระหวา่ง [4m+2] และ[4m]-membered 

 

ใน oxidative coupling ของ 1,5-hexadiyne ภายใตส้ภาวะแก๊ส(trimerization ภายใตส้ภาวะ 

Eglinton นาํไปสู่ 25 และ 49 กบั 18-membered rings) ตามดว้ยการจดัตวัใหม่ของ cyclic dimmer กบั 

potassium t-butoxide, Sondheimer et al.  ได ้ biphenylene เป็นผลิตภณัฑห์ลกั (7% yield )ร่วมดว้ย 

1,2,5,6-tetradihydro[12]annulene (0.6% yield) ผลิตภณัฑท่ี์ไดมี้ %yield  สูง โดยแสดงดงัรูปท่ี 2.13 
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รูปที ่2.13  แสดงปฏิกิริยา oxidative coupling ของ1,5-hexadiyne  

 

จาก 2 ระบบสุดทา้ยมี 1H-NMR spectra ท่ีอธิบาย  paratropicity  โปรตอนภายในรูปร่างของ

สารประกอบ 52 และ transoid proton ของมนัปรากฏรอบ  = 11 ppm เป็น quartet ขณะท่ีโปรตอน

ภายนอกปรากฏท่ี  = 4-5 ppm การคาํนวณค่าของโปรตอนภายในมีค่าเท่ากบั  = 17.9 ppm 1H-NMR 

spectrum ท่ีปรากฏแสดงถึงค่าเฉล่ียซ่ึงยงัคงไม่เปล่ียนแปลงถึง -1300C  เป็นเพราะ 9-bromo-1,5-bis 

dehydro[12]annulene ไม่มีการเปล่ียนแปลงของ trans double bond มีโปรตอนภายในท่ี  =16.4 ppm 1H-

NMR spectrum ของสารประกอบตวัหลงั 53 แสดงท่ี  =4.42 ppm (ใน CCl4) ; ซ่ึงเป็นโครงสร้างท่ี

น่าสนใจเพราะมีสมมาตรแบบ D3 กบัโครงสร้างของ 2 nonequivalent  Kekule ท่ี 1 กบั 3 ระบบ cumulenic, 

อ่ืนๆ กบั 3 triple และ 3 พนัธะคู่เหล่าน้ีไม่มีไฮโดรเจนภายใน สารประกอบน้ีคาดวา่จะเป็น isomer ของ  

bisdehydro[12]annulene 

ปฏิกิริยาของ 2-haloethylbenzene ท่ีนาํมาแสดงเป็นปฏิกิริยาการ coupling ของ Palladium- 

catalyzed กบั copper(I)iodide ใน triethylamine ท่ีอุณหภูมิหอ้งจะให ้tribenzohexadehydro[12] annulene 

ท่ีมี % yield สูง ปฏิกิริยาของ monoethynylarene และ diethynylarene ท่ีแสดงใช ้  palladium(0) และ 

copper(I)iodide ใน triethylamine ท่ีอุณหภูมิหอ้งเป็นเวลา 24 ชัว่โมงจะได ้

tribenzohexadehydro[12]annulene ใน 6-15 %yield  
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2.4   งานวจัิยทีเ่กี่ยวข้องกบัการสังเคราะห์สารประกอบ Annulene 

2.4.1   การสังเคราะห์ Hexadehydro[12]annulenes โดยใช้ Palladium – Copper เป็นคะตะ

ลสิต์โดยผ่านปฏิกิริยา Cyclocooligomerisation ของ o – Diiodoarenes กบั acetylene gas10 

 Polyacetylene ถูกคน้พบคร้ังแรกในรูปของ by-product ในการทาํ trimerize หรือ tetramerize 

acetylene โดยใชโ้ลหะทรานซิชัน่ท่ีเป็นคะตะลิสต ์ การสังเคราะห์เร่ิมแรกของ freestanding, 

polyacetylene ท่ีเป็นแผน่ฟิล์มถูกศึกษาโดยกลุ่มของ Shirakawa โดยใช ้ optimized interfacial Ziegler-

Natta Ti(O-n-C4H9)/Al(C2H5)3 polymerization ของ acetylene gas ท่ีผวิของตวัทาํละลาย การ

แพร่กระจายของ Ziegler-Natta catalysis เกิดการแทรกเขา้ไปในพนัธะเด่ียวระหวา่งโลหะคาร์บอน(C-C) 

ดงัรูปท่ี 2.14 

LnM P
LnM P

H H

R'

LnM
R'

P
 

รูปที ่2.14 การแพร่กระจายของ Ziegler-Natta catalysis 
 

 Staven และ Vijay ไดอ้ธิบายความแตกต่างของการใช ้ Pdเป็นตวัเร่งในปฏิกิริยา Copolymerization 

ของ aryl iodine กบั acetylene gas ใน aqueons medium ท่ีเตรียม areneethynylene polymer11 และ oligomer 

ดงัรูปท่ี 2.15 

 

 

 

 

รูปที ่2.15 ปฏิกิริยาการเตรียม areneethynylene polymer 
 

ประสิทธิภาพในการวเิคราะห์ Pd ท่ีใชใ้นการวเิคราะห์ การเตรียมของ areneethynylene polymer 

และoligomers โดยวธีิท่ีเหมาะสม 

 โดยวธีิน้ี Isler และ Kofler ใช ้acetylene gas สาํหรับการสังเคราะห์วติามิน A การเติม acetylene 

ลงใน Methyl Vinyl Ketone (MVK) เป็นขั้นตอนสาํคญั ในเทคนิคของ Isler ท่ีแสดงในรูปท่ี 2.16 

 

Ar II + HH
[Pd],Et3N

MeCn-H2O

room temp.

Ar n
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รูปที ่2.16 การสังเคราะห์ Vitamin A acetate 

 

 Acetylenic hydrogen สามารถถูกแทนท่ีไดง่้ายโดย iodobenzene หรือ bromobenzene โดยมี 

dichlorobis(triphenylphosphene)palladium(II) และ copper(I)iodine ใน diethylamine เป็นตวัคะตะลิสต์

ภายใตส้ภาวะท่ีไม่รุนแรง Brandsma และ Cassar ไดร้ายงานปฏิกิริยาการแทนท่ี catalyst โดยใช ้ 

catalysts เหมือนกนัซ่ึงในวธีิน้ีปฏิกิริยาเกิดภายใตส้ภาวะท่ีไม่รุนแรง catalysts ท่ีใชร่้วมกนัคือ 

copper(I)iodide และ ใหผ้ลเป็นท่ีน่าพอใจสาํหรับการสังเคราะห์โดยตรงของ symmetrically 

disubstituted acetylenes จาก acetylene gas ดงัรูปท่ี 2.17 

 

X

X = I or Br

+ HC CH
CuI-(Ph3P)2PdCl2

EtNH2

 
 

รูปที ่2.17 การสังเคราะห์ Diphenylacetylene 

 

ระหวา่งการทาํการทาํปฏิกิริยาโดยใช ้ Pd เป็นตวัเร่งของ acetylenic substrates Pal และ Kundu 

ไดอ้ธิบายประเภทต่างๆของการสังเคราะห์ aryl และ heteroaryl substituted acetylenes โดยใชว้ธีิการของ 
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Hegihara ซ่ึงใช ้ dimethylformamide (DMF) เป็นตวัทาํละลายภายใตแ้ก๊ส acetylene ผลิตภณัฑท่ี์ไดค้วร

จะตอ้งปรับปรุง yield วธีิการท่ีมีประสิทธิภาพสาํหรับการสังเคราะห์ disubstituted acetylene5 จะใช ้

iodobenzene ภายใตบ้รรยากาศท่ีปราศจากออกซิเจนของ acetylene(เก็บไวใ้นถุงโพลิเมอร์)ในการเขา้

ร่วมของ    dichlorobis(triphenylphosphene) palladium(II)  , copper(I)iodine ในtriethylamine และ

dimethylformamide (DMF) ไดผ้ลิตภณัฑเ์ป็น diphenylacetylene ใน % yield ท่ีสูง ดงัแสดงไวใ้นรูปท่ี 

2.18 

 

I + HC CH
Et3N, CuI

(PH3P)2PdCl2

in DMF  
 

รูปที ่2.18 การสังเคราะห์ Diphenylacetylene 

 

แต่เม่ือใช ้bromide ในปฏิกิริยาน้ี จะไดผ้ลิตภณัฑท่ี์มี yied ตํ่า ดงัรูปท่ี 2.19 

 

Br + HC CH
Et3N, CuI

(PH3P)2PdCl2

in DMF  
 

รูปที ่2.19 การสังเคราะห์ Diphenylacetylene 

 

 สารประกอบเชิงซ้อนของ δ- alkynyl metal เตรียมไดง่้ายๆโดยปฏิกิริยาของโลหะ halide ท่ี

เหมาะสม และ terminal acetylene ในจาํนวนท่ีเท่ากนัของ triethylamine และ จาํนวนของ copper (I) 

halide ซ่ึงเป็นคะตะลิสต ์แสดงไวใ้นรูปท่ี 2.20 

 

(PH3P)2PdCl2 + Ph
CuI/Et3N

r.t. , 30min

trans Pd(Bu3p)2 C C Ph 2
 

 

รูปที ่2.20 การสังเคราะห์สารประกอบเชิงซอ้นของ δ- alkynyl metal 
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การสังเคราะห์ hexadehydro[12]annulenes โดยใช ้ palladium – Copperเป็นคะตะลิสตโ์ดยผา่น

ปฏิกิริยา Cyclocooligomerisation ของ o - Diiodoaranes กบั acetylene Gas ปฏิกิริยาท่ีมี palladium เป็นคะตะ

ลิสตข์อง aryl halides กบั acetylene เป็นท่ีรู้จกักนัดีวา่ก่อใหเ้กิด arylacetylenes ท่ีเหมาะสมใน yield โดย 

palladium catalyzed cross coupling ของ diiodobenzene กบัสารบางตวัท่ีมีความคลา้ยคลึงกบั acetylene 

ปฏิกิริยาดาํเนินต่อไปอยา่งเรียบโดยให้ desired dehydro[12]annulene 1- 6 ท่ีแสดงในรูปท่ี 2.21 
 

1 2 3

4 5 6

FF

F

F F

F Me

Me Me

Me

Me Me

S S

S

O O

O

 
 

รูปที ่2.21 แสดงรูป desired dehydro[12]annulene 
 

 และไดมี้รายงานการสังเคราะห์และคุณสมบติัต่างๆของสาร dehydroannulene ใน 1-6 โดยใช ้

palladium-catalyezed cyclo – cooligomerization ของ o – diiodoarenes 7-12 และ acetylene gas ดงัแสดง

ในรูปท่ี 2.22 
 

I

I
+ HC

PdCl2(PPh3)2( 7 mol%)

CuI(21 mol%)

Amine

40-60 C ,  22-48 hrs.

R R

R

R R

R

R

R °

7: R = H
8: R = F
9: R = Me

10:  R =

CH

1: R = H
2: R = F
3: R = Me

4: R =
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+ HC

PdCl2(PPh3)2( 7 mol%)

CuI(21 mol%)

Amine

40-60 C ,  22-48 hrs.°

11: X = S
12: X = O

CH
X

I I

X

X X

5: X = S
6: X = O  

 

รูปที ่2.22 การสังเคราะห์สาร dehydroannulene ใน 1-6 
 

ตารางที ่2.1 palladium–catalyzed cyclo–cooligomerization ของ diiodoarene 7-12 กบั acetylene3 

 

Entry 

 

Compound 

 

Methodb 

 

Temp.(oC) 

 

Time(hrs.) 

 

Product 

 

Yield(%)c 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

10 

11 

7 

7 

7 

7 

7 

8 

8 

9 

10 

11 

12 

A 

A 

B 

B 

C 

A 

B 

B 

A 

B 

B 

60 

40 

60 

40 

60 

60 

60 

60 

60 

60 

60 

22 

22 

22 

22 

48 

22 

48 

22 

48 

48 

48 

 

1 

1 

1 

1 

1 

2 

2 

3 

4 

5 

6 

38 

36 

37 

38 

39 

32 

24 

11 

7 

37 

8 

 

 Diiodide(7-12) , PdCl2(PPh3)2 และ CuI ใน morpholine หรือ ใน DMF ท่ีบรรจุ NEt3 หรือ 

piperidine ท่ีถูกทาํใหร้้อนภายใตบ้รรยากาศของ acetylene ในสภาวะ 

  A = Diiodoarenes(3mmol) , PdCl2(PPh3)2 (0.21 mmol) , CuI(0.69 mmol)ใน 

morpholine(15ml) 

 B  =  Diiodoarenes(3mmol) , PdCl2(PPh3)2 (0.21 mmol) , CuI (0.69 mmol) , Et3N(30 mmol)  

ใน DMF (15 ml) 
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 C   =   Diiodoarenes(3mmol) , PdCl2(PPh3)2 (0.21 mmol) , CuI (0.69 mmol) piperidine 

(30 mmol) ใน DMF(15ml) Isolate yield 

 

สาํหรับ palladium–catalyzed cyclotrimerization ของ O –iodophenuyl acetylene ใชใ้นการผลิต 

tribenzenzohexadehydro[12] annulene เท่านั้น ใน%yield ท่ีตํ่าส่ิงท่ีเราสนใจคือปฏิกิริยาโดยตรงของ O-

iodoarenes กบั acetylene gas ในการเกิด PdCl2(PPh3)2  และ CuI ซ่ึงปฏิกิริยาดาํเนินไปอยา่งชา้ในการ

สร้าง tribenzohexadehydro[12]anuulene  ใน 36% yield ขณะท่ีปฏิกิริยา ดาํเนินใน morpholine ประมาณ 

22 ชัว่โมง ท่ี 40 0Cความเหมือนของ cyclotrimerization ท่ีมี palladium เป็นคะตะลิสต ์ ก่อใหเ้กิด 

tribenzenzohexadehydro[12] annulene ใน DMF ในการนาํเสนอของ triethylamine ท่ี 60oC(37%) หรือ 

40oC (38%)เป็นเวลา 22 ชัว่โมง หรือในการนาํเสนอของ piperioline ท่ี 60oC เป็นเวลา  48 ชัว่โมง

(39%)(รายการ 3-5) ท่ีผา่นมา cyclo – cotrimerization ของ o-diiodoarenes และ acetylene gas ถูกคน้พบ

ซ่ึงเป็นวธีิท่ีมีประสิทธิภาพสาํหรับการสังเคราะห์ tribenzenzohexadehydro[12] annulene เราไดป้ระยกุต์

วธีิใหม่เพื่อสังเคราะห์ 7-12 ปฏิกิริยาคลา้ยๆกนัของ diiodides(8-12) กบั acetylene เราไดป้ระยกุตว์ธีิใหม่

ข้ึนเพื่อสังเคราะห์ 7-12 morpholine ให้อนุพนัธ์ของ dihydro[12]annulene(2-6) ใน % yield ปานกลาง 

สาํหรับ palladium - catalyzed cyclo  cyclo-oligomerization ของ dihalogenoarenes กบั acetylene, diiodo 

เท่านั้นท่ีสามารถใชไ้ดส้าํเร็จและในปฏิกิริยาของ dibromoarenes ซ่ึงให้ tribenzenzohexadehydro[12] 

annulene และอนุพนัธ์ของมนัใน yields ท่ีต ํ่ามาก และมีจาํนวนของสารตั้งตน้กลบัคืนมามาก electron – 

withdrawing fluorine แทนท่ีใน 8 มีอตัราของการเกิดปฏิกิริยาชา้ลงก่อให้เกิด hexadehydro[12]annulene ใน 

32-39% yield เท่านั้น ขณะท่ีถา้ใช ้morpholine ring ใน 11 จะปรากฏ accelerates ข้ึนในปฏิกิริยา ในกรณีท่ี

ใช ้ 4,5-diiodo-1,2-dimethylbenzene ทาํปฏิกริยากบั Et2N ใน DMF จะเกิด tribenzenzohexa 

dehydro[12]annulene ใน11%yield หากใช ้ morpholine เป็น solveniminishes ของ tribenzenzohexa 

dehydro[12] annulene เป็นตวัทาํละลายทาํให ้  yield ของ 3 ลดลง สามารถสันนิษฐานไดว้า่มาจาก

ความสามารถในการละลายของ intermediate ตํ่า trinaphthohexadehydro [12] annulene ถูกสังเคราะห์โดย

วธีิน้ีจะได ้7% yield เท่านั้น trithiehohexadehydro [12] annulene  และ trifurohexadehydro [12] annulene  

สังเคราะห์ได ้37 และ 7% yield ตามลาํดบั แมว้า่ starting diiodoarenes(7-12) ไม่ปรากฏวา่จะเกิดปฏิกิริยา

อยา่งรวดเร็วในปฏิกิริยาทั้งหมดเพราะการจดัตวัของ hexadehydro [12] annulene(1-6) ดูเหมือนชา้ และ

ปฏิกิริยาทั้งหมดถูกดาํเนินต่อไปเป็นเวลา 1-2 วนั 
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ผลการยนืยนัการสังเคราะห์ tribenzohexadehydro[12]annulene9  โดยใชป้ฏิกิริยา Castro 

coupling ในการอธิบาย tribenzohexadehydro[12]annulene   ไดจ้าก 2-iodo-1-ethynylbenzene โดย 

cyclotrimerization ของ copper salt ท่ีเหมาะสม ส่วน tribenzohexadehydro[12]annulene  ไดจ้าก 

diethynyldiphenylacetylene ซ่ึงจะได ้%yield สูง 

 

H

I

54
1

CuSO4

NH2OH,HCl

NH4OH/EtOH

Cu

I

Pyridine

reflux

H

H

CuSO4

NH2OH,HCl

NH4OH/EtOH

Cu

Cu

Pyridine

Reflux

I

I

 
 

รูปที ่2.23 แสดงปฏิกิริยา castro coupling ในการสังเคราะห์ tribenzohexadehydro[12]annulene 

 

การสังเคราะห์แบบขั้นตอนเดียวของ dehydroannulene ใช ้ palladium-catalyzed cyclooligo- 

merization ของ 0-diiodoarene และ acetylene gas พวกเราไดส้ังเคราะห์ tribenzohexadehydro [12]annulene  

และ derivative ของ 0-diiodoarene ใน % yield ปานกลาง 

การศึกษาศูนยก์ลางของปฏิกิริยาการ coupling ของ 0-diiodoarene  กบัการเพิ่ม alkynes โดยใช้

ระบบ catalyst ของ CuI-PPh3 เป็นส่ิงจาํเป็นมากสาํหรับปฏิกิริยาเพื่อใหป้ฏิกิริยาดาํเนินต่อไป 
 

H

I

CuI 30 mol%
PPh3 20 mol%

K2CO3 3 eq.
DMF
1200C
16 h

140oC
16h

1600C
24h

(1)

 
 



ช่ือโครงการวจิัย   "คุณลกัษณะความสมัพนัธ์ทางไฟฟ้า และ เคมีในสภาวะการเกิดเงาบางส่วนบนเซลแสงอาทิตย ์ชนิดสียอ้มไวแสง"  

"Electrical and Chemical Characteristic under Partially Shaded of  Dye Sensitized Solar Cell" 

ปีงบประมาณ 2552  

 30 

H
H

+

I

I

1

CuI 10mol%
PPh3 20 mol%

K2CO3 3 eq.
DMF
1200C
16 h

140oC
16h

1600C
24h

55
H

H

+

I

I

CuI 10mol%
PPh3 20 mol%

K2CO3 3 eq.
DMF

1200C
16 h

140oC
16h

1600C
24h

1  
 

รูปที ่2.24 แสดงการสังเคราะห์ tribenzohexadehydro[12]annulene 
 

 การคน้ควา้ต่างๆ เก่ียวกบัการสังเคราะห์ tribenzohexadehydro[12]annulene โดยใชป้ฏิกิริยา 

Mcmurry coupling cyclicdiol (3,4,;7,8;11,12-tribenzocyclododeca-1,2-diol) ไดจ้าก 1,2 –bis[(2-

formyl)phenylethynyl]benzene ใน % yield ท่ีสูงมาก ดงัแสดงไวใ้นรูป 2.25 

 

H

O

H

O
TiCl4

THF

00C
5 min

reflux
5min

00C
5min

ref lux
12h

OH
OHH

H

71

70  
 

รูปที ่2.25 แสดงปฏิกิริยา McMurry coupling Cyclicdiol 

 

การสังเคราะห์และลกัษณะของสารประกอบเชิงซอ้นของ silver(I)ของ dehydroannulene สรุป

ไดว้า่ tribenzohexadehydro[12]annulene   เม่ือลองนาํมาทาํปฏิกิริยากบั AgSO3CF3 เพื่อประกอบเป็น

สารประกอบเชิงซ้อนท่ีมีรูปร่างคลา้ย sandwich , (C24H12)2AgSO3CF3 ซ่ึงจะถูกแยกออกเป็น 

tribenzohexadehydro[12]annulene และ AgSO3CF3 ในสารละลาย อยา่งไรก็ตามสารประกอบเชิงซอ้นท่ี
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มีรูปร่างคลา้ย sandwich ถูกสร้างข้ึนจาก C24H12 และ AgBF4 ใน CD2Cl2 ถูกพบวา่จะเสถียรมากหากอยูท่ี่

อุณหภูมิหอ้ง ส่วนลกัษณะวเิคราะห์โดย 1H และ 13C-NMR 
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รูปที ่2.26 แสดงสารประกอบเชิงซอ้นท่ีมีรูปร่างคลา้ย sandwich, (C24H12)2 AgSO3CF3
12 

 

ในระหวา่งวธีิการเปล่ียนแปลงทางเคมีต่างๆของสารประกอบ annulene, ปฏิกิริยา trimerization 

และ cyclo-cooligomerization ช้ีใหเ้ห็นวา่เป็นทิศทางท่ีดีท่ีสุดท่ีจะสังเคราะห์ tribenzohexadehydro 

[12]annulene  และ deviderivatives ของมนั 

 

2.5  ประโยชน์และความสําคัญของทองแดง 

ทองแดงเป็นโลหะชนิดแรกๆ ท่ีมนุษยรู้์จกัและนาํมาใชง้าน จากหลกัฐานพบวา่ มนุษยรู้์จกั การ

ถลุงทองแดงข้ึนมา ใชท้าํเคร่ืองมือเคร่ืองใชต่้างๆ มาตั้งแต่ยคุก่อนประวติัศาสตร์ แมว้า่ทองแดงจะมี

ปริมาณนอ้ยมาก ในเปลือกโลก (เพียง 0.0001%) เม่ือเทียบกบัโลหะอ่ืนอยา่งเหล็ก (5%) หรืออะลูมินมั 

(8%) แต่ทองแดงเป็นโลหะมีตระกลู ซ่ึงสามารถพบไดท้ั้งในรูปอิสระ และในรูปสารประกอบ ซ่ึงสามารถ

ถลุงออกมาเป็นโลหะไดง่้าย การถลุงทองแดงปัจจุบนั จะนาํสินแร่ทองแดง เช่น แร่ชาลโคไซต ์ (Chalcocite, 

Cu2S) แร่ชาลโคไพไรต ์ (Chalcopyrite, CuFeS2) เป็นตน้ มาเผาในอากาศ จะไดท้องแดงท่ีมีความบริสุทธ์ิ

ประมาณ 97-99% จากนั้นจึงนาํมาผา่น กระบวนการแยกดว้ยกระแสไฟฟ้าอีกคร้ัง เพื่อใหไ้ดท้องแดงท่ีมี

ความบริสุทธ์ิมากกวา่ 99%  

โดยทัว่ไปโลหะจะถูกเรียกวา่ “ทองแดง” ก็ต่อเม่ือโลหะนั้นเป็นทองแดงเกือบบริสุทธ์ิ คือ มีส่ิง

แปลกปลอมอ่ืน ผสมอยูไ่ม่เกิน 0.5% โดยนํ้าหนกั แร่ทองแดงมกัอยูใ่นรูปของซลัไฟด ์ออกไซด ์คาร์บอน

เนต ซลัเฟต ซิลิเกต โดยส่วนมากจะเป็นซลัไฟด ์ซ่ึงมีอยู ่2 ชนิด คือ แร่ทองแดงคาลไซด์ มีสีเทาดาํ และแร่
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คาลดีโพไรต ์ มีสีเหลือง แหล่งแร่ทองแดงท่ีสาํคญัในโลก อยูใ่นประเทศสหรัฐอเมริกา ชิลี และแอฟริกา 

สาํหรับประเทศไทย พบแร่ทองแดงท่ี อาํเภอเชียงคาน จงัหวดัเลย และจงัหวดัขอนแก่น แต่ปริมาณท่ีพบยงั

มีอยูน่อ้ย จึงไม่เพียงพอต่อการผลิตในเชิงอุตสาหกรรม  

อยา่งไรก็ตามจากจุดอ่อนของทองแดงท่ีมีความแขง็แรงตํ่า จึงทาํใหก้ารใชง้านมีขอบเขตจาํกดั 

การปรับปรุงสมบติัในดา้นความแขง็แรง ไม่นิยมใชก้รรมวิธีทางความร้อน แต่ทาํโดยการข้ึนรูปเยน็ หรือ

การผสมธาตุอ่ืนลงไป ทาํใหเ้กิดโลหะผสมทองแดงหลายกลุ่ม ไดแ้ก่ “นาก” ซ่ึงเป็นการผสมระหวา่ง 

ทองแดงบริสุทธ์ิกบัทองคาํ ในอตัราส่วน 3 : 1 “ทองเหลือง” เกิดจากการผสมระหวา่งทองแดงกบัสังกะสี 

ส่วน “ทองสาํริด” (ทองบรอนซ์) เป็นการผสมกนัระหวา่ง ทองแดงกบัโลหะอ่ืนนอกจากสังกะสี เช่น 

ทองแดงผสมดีบุก ซ่ึงจดัเป็นโลหะทองแดงผสมประเภทแรก ท่ีมนุษยเ์ร่ิมรู้จกัวธีิการหล่อหลอมและ

นาํมาใชป้ระโยชน์ นอกจากนั้นยงัมีทองแดงผสมอะลูมิเนียม ซ่ึงสามารถข้ึนรูปขณะร้อนได ้ และมีความ

ตา้นทานการกดักร่อนไดเ้ป็นอยา่งดี  ตวัอยา่งการใชง้านท่ีเห็นไดช้ดั ของวสัดุท่ีทาํมาจากโลหะผสมของ

ทองแดง ก็คือ เหรียญกษาปณ์ ปัจจุบนัเหรียญกษาปณ์ของไทยมี 2 ชนิด คือชนิดสีเหลือง ไดแ้ก่ เหรียญ 25 

และ 50 สตางค ์ และบริเวณส่วนกลางของเหรียญ 10 บาท อีกชนิดหน่ึงคือชนิดสีเงิน ไดแ้ก่ เหรียญบาท 

เหรียญ 5 บาท และบริเวณขอบดา้นนอกของเหรียญ 10 บาท การผลิตเหรียญโดยกองกษาปณ์ ใชว้ธีินาํแผน่

โลหะท่ีผา่นการรีด มาทุบข้ึนรูป แผน่โลหะท่ีใชไ้ดแ้ก่ ทองแดงผสมนิกเกิลหรือเรียกวา่คิวโปรนิกเกิล ซ่ึง

เป็นวตัถุดิบสาํคญั ในการผลิตเหรียญชนิดสีเงิน ท่ีใชใ้นระดบัสากล เน่ืองจากมีความตา้นทานการกดั

กร่อนสูง โดยเติมนิกเกิลเพียง 10-15% เพื่อทาํใหสี้ของโลหะผสม เปล่ียนเป็นสีของนิกเกิลเพียงอยา่งเดียว 

นอกจากน้ี ยงัมีการใช ้ ทองเหลืองผสมสังกะสีไม่เกิน 5 เปอร์เซ็นต ์ หรือใชเ้หล็กกลา้เคลือบทองแดง ใน

การผลิตเหรียญ เพื่อหลีกเล่ียงความเส่ียงต่อการแพนิ้กเกิลของผูใ้ชง้าน  

เน่ืองจากทองแดงเป็นโลหะท่ีสามารถนาํมารีไซเคิลซํ้ าได ้ โดยไม่ทาํใหส้มบติัเปล่ียนไป อีกทั้งมี

การใชง้านท่ีเป็นไปไดห้ลากหลาย ทั้งในรูปของโลหะบริสุทธ์ิและโลหะผสม ทองแดงจึงกลายเป็นโลหะ

อีกชนิดหน่ึง ท่ีมีบทบาทสาํคญัไม่แพโ้ลหะชนิดอ่ืนๆ 

 ประโยชน์ของทองแดง ท่ีเราคุน้เคยกนัดีท่ีสุดในสมยัน้ีก็คือ การนาํมาใชท้าํลวดส่งกระแสไฟฟ้า 

และอุปกรณ์ไฟฟ้าชนิดต่างๆ เน่ืองจากทองแดงเป็นโลหะท่ีนาํไฟฟ้าไดดี้เป็นอนัดบัสองรองจากเงิน ค่า 

การนาํไฟฟ้าของทองแดงคือ 1.67 ไมโครโอมเปอร์ซีเมนต์15 แต่ราคาถูกกวา่เงินมาก การท่ี

ทองแดงนาํไฟฟ้าไดดี้ ช่วยลดพลงังานท่ีสูญเสียไป ในรูปของความร้อน ขณะท่ีกระแสไฟฟ้าไหลผา่น

สายไฟ และยงัช่วยป้องกนัอนัตราย จากการไหมข้องสายไฟอีกดว้ย นอกจากนั้น ทองแดงยงัเป็นส่วนผสม

สาํคญั ของโลหะผสมหลายชนิด เช่น ทองเหลือง (ทองแดงผสมกบัสังกะสี) สาํริด (ทองแดงผสมกบัดีบุก) 

โมเนล (ทองแดง นิกเกิล เหล็ก และแมงกานีส) สารประกอบเชิงซอ้นของทองแดงยงัเป็นองคป์ระกอบใน

เลือดปู ปลาหมึก หอยโข่งแมงป่อง และทาํให้เลือดเป็นสีนํ้ าเงิน ร่างกายของคนตอ้งการทองแดงเพื่อใชใ้น
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กระบวนการทางชีวเคมี ถา้ขาดจะทาํให้เกิดความบก พร่องในการสังเคราะห์ไขมนับางชนิด และทาํใหเ้กิด

โลหิตจาง 

จุดเด่นอีกอยา่งหน่ึงของทองแดงก็คือ ทนต่อการกดักร่อนไดดี้มาก แมใ้นสภาวะกดักร่อนอยา่ง

รุนแรง เช่น ในนํ้าทะเล จากการสาํรวจซากเรือท่ีจมอยูใ่ตท้ะเล ตั้งแต่คริสตศ์ตวรรษท่ี 16 คร้ังหน่ึงพบวา่

รอก (pulley) ท่ีทาํจากทองแดง ยงัสามารถใชง้านไดดี้ สมบติัพิเศษอีกประการหน่ึงคือ ทองแดงเป็นพิษต่อ

ส่ิงมีชีวติเล็กๆ หลายชนิด จึงถูกนาํมาใชเ้ป็นปลอกหุ้มแผน่ไม ้ท่ีใชต่้อเรือเดินทะเลเพื่อป้องกนัไม่ให้แมลง

หรือเพรียงทาํลายไม ้ รวมทั้งทาํเป็นท่อส่งนํ้าด่ืม สารประกอบทองแดงบางชนิด เช่น จุนสี (blue vitriol) 

หรือ คอปเปอร์ซลัเฟตเพนตะไฮเดรต (Cu(H2O)4SO4.4H2O) ใชเ้ป็นยาฆ่าเช้ือโรคและเช้ือราในแหล่งนํ้ า 

การใช ้ ทองแดงในการกาํจดัส่ิงมีชีวติเล็กๆ ในแหล่งนํ้ าดงักล่าวน้ี ไม่เป็นอนัตรายต่อมนุษยแ์ต่อยา่งใด 

หากวา่ ร่างกายไม่ไดรั้บทองแดงเป็นปริมาณมาก จนเกินกวา่ท่ีจะขบัออกไดท้นั  

 

2.6    Mechanism of Copper-catalyzed coupling Reaction 

กลไกปฏิกิริยาของ Copper-catalyzed coupling Reaction รวมถึงการสร้างของ copper(I) acetylide 

ยนืยนัโดยการใช ้ phenylacetylene (1.0 mmol) กบั CuI (0,5 mmol)ใน K2CO3(1.5 mmol)ใน DMF ท่ี

อุณหภูมิห้องนาน 1 ชัว่โมง จะให ้ copper(I) phenylacetylide เกือบทั้งหมด(บนพื้นฐานการใช ้ CuI) 

ปฏิกิริยาของ iodobenzene (3.0 mmol) กบั phenylaacetylene (0.5 mmol) ใน DMF ท่ี 120 0C นาน 5 

ชัว่โมงได ้diphenylacetylene ใน  yield ท่ีดี ดว้ยเหตุน้ี coupling product เกิดจากการเขา้ร่วมของ PPh3 ท่ี 

1200C ภายใน 2 ชัว่โมง ในทางตรงขา้ม copper acerylide ไม่เกิดการตกตะกอน สังเกตภายใตส้ภาวะ 

catalytic ตลอดปฏิกิริยา ดงันั้น อาจจะพิจารณาไดว้า่ PPh3 coordinate กบัชนิดของ copper(I) และ

ปฏิกิริยาของ copper – phosphine complex กบั alkyne ให ้monomeric copper(I) iodide ซ่ึงละลายได ้จาก

เหตุผลดงักล่าวจึงยกตวัอยา่งกลไกท่ีเป็นไปไดส้าํหรับ catalytic reaction ในรูปท่ี 2.27 
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รูปที ่2.27 ตวัอยา่งกลไก catalytic reaction 
 

 ปฏิกิริยาของ copper acetylide intermediate เกิดจาก CuI, PPh3 และ terminal alkyne กบั aryl 

iodine โดยสภาวะ four-centered transition เช่นเดียวกบัท่ีเสนอใน copper-catalyzed reaction อาจจะให้

coupling product เกิดใหม่เป็น copper (I) complex สมบติัการใหอิ้เล็กตรอนของ PPh3 อาจจะเพิ่มข้ึนใน 

transition state ความจริงท่ีวา่ลิแกนดข์อง phosphine สามารถใหอิ้เล็กตรอนไดดี้กวา่ PPh3 ซ่ึงจะไม่ส่งผล

กระทบต่อการ induce ซ่ึงโครงสร้างของ coordinatively ท่ีไม่อ่ิมตวัเป็นส่วนสาํคญัของกระบวรการน้ี ซ่ึง

จะถูกยบัย ั้งโดยตวัมนัเอง จะถูกบนัทึกวา่ Cu จะเป็นตวัตา้นทานในการทาํปฏิกิริยาโดยปราศจากการใชลิ้

แกนดท่ี์มากเกินพอของสาร Necleophelic สาํหรับ Aryl halide ซ่ึงเป็นท่ีรู้จกักนัอยา่งแพร่หลาย 

 

 

2.7 เทคนิคทีใ่ช้ในการทดลอง 

เทคนิคในการสกดั 

การสกดัดว้ยตวัทาํละลาย (Solvent Extraction) เป็นอีกวธีิหน่ึงท่ีมีประโยชน์มากในเคมีอินทรีย ์

สาํหรับแยกสารและทาํสารใหบ้ริสุทธ์ิ เช่น การกดัแยกสารประกอบผลิตภณัฑธ์รรมชาติ การสกดัแยก

สารท่ีเป็นผลิตภณัฑท่ี์ตอ้งการออกจากของผสมในปฏิกิริยาการสังเคราะห์ต่างๆ หลกัการของการสกดัจะ
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เป็นการใชต้วัทาํลายท่ีเหมาะสมละลายสารท่ีตอ้งการออกมาจากของผสม การสกดัพอจะแบ่งไดค้ร่าวๆ 

เป็น 3 วธีิดงัน้ี 

Solid-Liquid Extraction เป็นการใชต้วัทาํลายท่ีเหมาะสมละลายสารท่ีตอ้งการออกมาจากของ

ของผสมซ่ึงเป็นของแขง็ 

Liquid-Liquid Extraction เป็นการใชต้วัทาํลายท่ีเหมาะสมละลายสารท่ีตอ้งการออกมาจาก

ของผสมซ่ึงเป็นของเหลว 

Acid-Base Extraction เป็นการใชป้ฏิกิริยาของกรดและเบสเพื่อแยกสารอินทรียท่ี์มีสมบติัเป็น

กรดแก่ เป็นกรดอ่อน เป็นกลาง และเป็นเบสออกจากกนั 

 การทีจะเลือกใชว้ธีิการสกดัแบบใดนั้น จะตอ้งพิจารณาทั้งสมบติัและปริมาณของสารท่ีเรา

ตอ้งการสกดัรวมทั้งตวัทาํลายท่ีใชใ้หเ้หมาะสม เพื่อใหไ้ดส้ารท่ีบริสุทธ์ิในปริมาณมากท่ีสุดโดยใชต้วั

ทาํลายนอ้ยท่ีสุด 

 

Solid-Liquid Extraction 

การสกดัแบบ solid-liquid extraction เป็นการใชต้วัทาํลายท่ีเหมาะสมละลายสารท่ีตอ้งการออก

มากจากของผสมซ่ึงเป็นของแขง็ การเลือกตวัทาํลายท่ีใชส้กดัโดยวธีิน้ี มีหลกัการท่ีคลา้ยคลึงกบัการหา

ตวัทาํลายเพื่อตกผลึกสาร 

 วธีิปฏิบติักนัโดยทัว่ไป มกัทาํโดยแช่ของแขง็ท่ีตอ้งการสกดัแยกสารอินทรียท่ี์ตอ้งการในตวั

ทาํลายท่ีใชส้กดัเป็นเวลานานๆ ในภาชนะท่ีเหมาะสม หรือใชเ้คร่ืองมือสกดัแบบซ็อกเล็ก (soxhlet 

extractor) ซ่ึงเป็นเคร่ืองมือท่ีออกแบบเพื่อสาํหรับสกดัสารใหไ้ดป้ระสิทธิภาพสูงสุดและสามารถสกดัได้

อยา่งต่อเน่ือง (continuous extraction) มกันิยมใชใ้นกรณีท่ีสารท่ีตอ้งการจะสกดัละลายไดน้อ้ยในตวั

ทาํลายอินทรียท่ี์นิยมใชส้กดั หรือสาํหรับสกดัสารประกอบผลิตภณัฑธ์รรมชาติท่ีมีอยูจ่าํนวนนอ้ย และ

จาํเป็นตอ้งใชต้วัทาํลายสาํหรับสกดัเป็นจาํนวนมาก 

 หลกัการของเคร่ือง soxhlet extractor คลา้ยกบัเคร่ืองมือท่ีใชใ้นการสกดัแบบ continuous liquid 

– liquid extraction กล่าวคือ การทาํใหต้วัทาํละลายระเหยเป็นไอ แลว้กลัน่ตวัเป็นของเหลวหยดลงผา่น

สารท่ีสกดั (ซ่ึงเป็นของแขง็ท่ีบรรจุอยูใ่น thimble) เม่ือตวัทาํละลายใน extracting chamber มีปริมาณสูง

ถึงระดบั ก็จะเกิดกาลกันํ้าแลว้ไหลลงสู่ขวดรองรับ(หรือขวดกลัน่) ตวัทาํลายท่ีพาสารลงมาในขวด

รองรับน้ีจะถูกระเหยกลบักลายเป็นไอข้ึนไปอีก ส่วนท่ีสกดัไดจ้ะยงัคงอยูใ่นขวดรองรับ แลว้ไอก็จะกลัน่

ตวัเป็นของเหลวหยดลงบนสารท่ีตอ้งการสกดัซํ้ าอีก เป็นดงัน้ีไปเร่ือยๆ  ดงัรูปท่ี 2.28 
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รูปที ่2.28 เคร่ืองมือสาํหรับสกดัสารแบบ soxhlet extractor 

 

Liquid-Liquid Extraction 

 การสกดัแบบ Liquid-Liquid Extraction เป็นการสกดัโดยใชต้วัทาํลายท่ีเหมาะสมสกดัสารท่ี

ตอ้งการออกจากของผสมท่ีเป็นของเหลว ในทางปฏิบติันิยมสกดัแยกสารอินทรียอ์อกจากของผสม (ซ่ึง

นาํไปละลาย หรือแขวนลอยอยูใ่นนํ้า) ดว้ยตวัทาํลายอินทรียท่ี์ไม่รวมเป็นเน้ือเดียวกนักบันํ้า แต่สามารถ

ละลายสารท่ีตอ้งการสกดัไดดี้ แลว้ตั้งทิ้งไวใ้หส้ารละลายแยกชั้น สารต่างๆ ท่ีมีอยูใ่นของผสม จะละลาย

อยูท่ ั้งในชั้นตวัทาํลายอินทรียแ์ละชั้นนํ้ามากนอ้ยตามความสามารถในการละลายของสารนั้นๆ ในตวั

ทาํลายทั้งสอง 

 ตามหลกัของการละลายโดยทัว่ไป สารท่ีตาํตวัเป็นไออนได ้หรือสารท่ีเกิดพนัธะไฮ โดรเจนกบั

นํ้าได ้ก็จะละลายอยูใ่นชั้นนํ้าเป็นส่วนใหญ่ ในขณะท่ีสารท่ีไม่มีขั้ว หรือมีสภาพขั้วตํ่า ก็จะอยูใ่นชั้นตวั

ทาํลายอินทรีย ์(ซ่ึงส่วนใหญ่มีสภาพขั้วตํ่า) เช่น อีเทอร์ คาร์บอนเตตระคลอไรด ์เป็นตน้ โดยทัว่ๆ ไป

พบวา่ในตวัทาํลายคู่หน่ึงๆ สารชนิดหน่ึงจะละลายในตวัทาํละลายทั้ง 2 ชั้นนั้น เป็นอตัราส่วนคงท่ี ณ 

อุณหภูมิหน่ึง อตัราส่วนน้ีเรียกวา่ สัมประสิทธ์ิการแจกแจง (Distribution Coefficient) สัมประสิทธ์ิการ

แบ่งส่วน (Partition Coefficient) ซ่ึงมกัใชอ้กัษรยอ่วา่ K ค่าคงตวัน้ีจะบ่งใหท้ราบวา่สารท่ีตอ้งการละลาย

อยูใ่นตวัทาํละลายแต่ละชั้นของตวัทาํละลายคู่นั้นๆ มากนอ้ยเพียงไดท่ีสภาวะสมดุล และอุณหภูมิคงท่ีค่า

หน่ึง 

 

 

 



ช่ือโครงการวจิัย   "คุณลกัษณะความสมัพนัธ์ทางไฟฟ้า และ เคมีในสภาวะการเกิดเงาบางส่วนบนเซลแสงอาทิตย ์ชนิดสียอ้มไวแสง"  

"Electrical and Chemical Characteristic under Partially Shaded of  Dye Sensitized Solar Cell" 

ปีงบประมาณ 2552  

 37 

ค่า  Distribution Coefficient 

  เม่ือใส่สารตวัหน่ึง (สาร X) ลงในของผสมของของเหลวสองชนิดท่ีไม่รวมเป็นเน้ือเดียวกนั สาร 

X กระจายตวัอยูใ่นชั้นของตวัทาํละลายทั้งสอง และอยูใ่นสภาวะสมดุล สัดส่วนของสาร X  ท่ีกระจายตวั

อยูใ่นตวัทาํละลายแต่ละชนิดนั้น จะข้ึนอยูก่บั ความสามารถในการละลายของสารน้ี ในตวัทาํละลายแต่

ละชนิดนั้น ซ่ึงเขียนสมการแสดงสภาวะสมดุลไดด้งัน้ี 

 

Xตวัทาํละลายท่ี 1        Xตวัทาํละลายท่ี 2 

ดงันั้น 

 

                                           Kสมดุลย์   =  

 

         ค่าคงทีส่มดุล คือ อตัราส่วนของความเขม้ขน้ของสารนั้นในตวัทาํละลายทั้งสอง เม่ือระบบเขา้สู่

สภาวะสมดุล ณ อุณหภูมินั้น และค่าน้ีก็คือ Distribution Coefficient 

         ในกรณีท่ีของผสมทั้งสอง คือตวัทาํละลายอินทรียแ์ละนํ้า ค่า Distribution Coefficient สามารถ

เขียนไดเ้ป็น   

 

                                           Kสมดุลย์   =  

 

สมการดงักล่าวแสดงหน่วยท่ีใชเ้ป็น กรัม/100 มล. หน่วยท่ีใชอ้าจเป็น กรัม/ลิตร หน่ึงในลา้นส่วน หรือ 

โมลาร์ 

ถา้ปริมาตรของตวัทาํละลายทั้งสองเท่ากนั ค่าคงท่ีน้ีคือ อตัราส่วนโดยนํ้าหนกัของสารดงักล่าว

ในตวัทาํละลายทั้งสอง 
 

                                    Kสมดุลย์   = 

 
    

การหา Distribution Coefficient ของสารในตวัทาํละลายผสมท่ีไม่รวมเป็นเน้ือเดียวกนัหลาย ๆ 

แบบ จะใหข้อ้มูลท่ีเป็นประโยชน์ต่อการแยกสารใหบ้ริสุทธ์ิดว้ยวธีิการสกดั   

ในการสกดัสารจะตอ้งทาํให้ไดส้ารท่ีตอ้งการมากท่ีสุดโดยใชป้ริมาณตวัทาํละลายนอ้ยท่ีสุด 

ประสิทธิภาพของการสกดัท่ีใชต้วัทาํละลายคร้ังละไม่มากแต่ทาํการสกดัหลายๆคร้ังจะสูงกวา่การสกดัท่ี

ทาํนอ้ยคร้ังแต่ใชต้วัทาํละลายคร้ังละมากๆ  

[K ตวัทาํละลายท่ี 1 ] 

[K ตวัทาํละลายท่ี 2 ]                                                                      

( กรัม/100 มล.) ตวัทาํละลายอินทรีย ์

       ( กรัม/100 มล.) ชั้นนํ้า 

gตวัทาํละลายอินทรีย ์

gชั้นนํ้า 
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การเลอืกตัวทาํลายในการสกัด 

ตวัทาํลายท่ีเหมาะสมสาํหรับการสกดัควรมีสมบติัคลา้ยคลึงกบัตวัทาํละลายท่ีเลือกสาํหรับการ

ตกผลึก กล่าวคือ  

1. ตวัทาํละลายท่ีดีควรละลายสารท่ีตอ้งการสกดัไดดี้ (Partition Coefficient, K สูง)ซ่ึงพิจารณา

ไดจ้ากสภาพขั้วท่ีคลา้ยคลึงกนั  

2. ไม่ละลายปนเป็นเน้ือเดียวกนักบัสารละลายของของผสมท่ีจะถูกสกดั 

3. ไม่ควรละลายส่ิงเจือปนหรือสารท่ีไม่ตอ้งการ 

4. ควรมีจุดเดือดไม่สูงมากนกัเพื่อท่ีจะกาํจดัออกไปไดง่้ายภายหลงัการสกดั 

5. ตอ้งไม่ทาํปฏิกิริยากบัสารหรือตวัทาํละลายอ่ืนๆท่ีจะใชร่้วม 

6. ตวัทาํละลายควรมีราคาไม่แพง ไม่ควรมีพิษ และไม่ควรติดไฟง่าย (ถา้จาํเป็นตอ้งใชใ้ห้

หลีกเล่ียงการจุดตะเกียงหรือเคร่ืองทาํความร้อนในขณะทาํการสกดั)  

ตวัทาํละลายท่ีนิยมใชส้กดัสารในห้องปฏิบติัการไดแ้ก่ ไดเอทิลอีเทอร์ ปิโตรเลียมอีเทอร์ 

คลอโรฟอร์ม ไดคลอโรมีเทน 1,2- ไดคลอโรอีเทน และ 1-บิวทานอลเป็นตน้ 

 

Acid-Base Extraction 

การสกดัดว้ยปฏิกิริยาของกรดเบส เป็นวธีิท่ีใชแ้ยกสารท่ีเป็นกรดแก่ เป็นกรดอ่อน เป็นกลาง 

และเป็นเบสออกจากกนั หลกัการคือ กลุ่มสารเหล่าน้ีถา้อยูใ่นรูปท่ีไม่แตกตวัจะละลายไดดี้ในตวัทาํ

ละลายอินทรีย ์ แต่เม่ือนาํมาทาํปฏิกิริยากบักรดหรือเบสท่ีเหมาะสมก็จะเกิดเป็นเกลือซ่ึงอยูใ่นรูปของ

ไอออนจึงละลายในนํ้าไดดี้ ทาํใหส้ามารถแยกแกจากสารท่ีไม่แตกตวัอ่ืนๆ ไดโ้ดยง่าย ตวัอยา่งเช่น ของ

ผสมท่ีมีกรดเบนโซอิก(กรดแก่) ฟีนอล(กรดอ่อน) แนฟทาลีน(เป็นกลาง) และแอนนิลีน(เบสอ่อน) ผสม

กนัอยู ่ และสารทั้ง 4 ชนิดละลายอยูใ่นอีเทอร์เม่ือเติม สารละลายโซเดียมไบคาร์บอเนต ซ่ึงเป็นเบสอ่อน

ลงไปในสารละลายดงักล่าว โซเดียมไบคาร์บอเนตจะทาํปฏิกิริยาเฉพาะกบักรดเบนโซอิกซ่ึงเป็นกรด

อินทรียแ์ละเป็นกรดแก่ ไดโ้ซเดียมเบนโซเอต ซ่ึงเป็นเกลือของกรดท่ีละลายในชั้นนํ้าไดดี้ ส่วนฟีนอลซ่ึง

เป็นกรดอ่อนและสารอ่ืนๆ ท่ีไม่ทาํปฏิกิริยา กบัสารละลายโซเดียมไบคาร์บอเนตก็จะคงละลายอยูใ่นชั้น

อีเทอร์ เม่ือนาํสารละลายชั้นนํ้ามาทาํใหเ้ป็นกรด ก็จะไดก้รดเบนโซอกิตกเป็นของแขง็แยกออกมา 

 ในชั้นอีเทอร์จึงมีฟีนอล แนพทาลีน แอนิลีนเหลืออยู ่ เม่ือเติมสารละลายโซเดียมไดออกไซดเ์จือ

จางลงไป เขยา่กบัสารละลายอีเทอร์ดงักล่าว โซเดียมไดออกไซดซ่ึ์งเป็ฯเบสแก่จะทาํปฏิกิริยากบัฟีนอล

ซ่ึงเป็นกรดอ่อน ไดเ้ป็นโซเดียมฟีนอกไซด ์ ซ่ึงแตกตวัเป็นไออนท่ีละลายในชั้นนํ้าจึงแยกออกจากชั้นอีก

เทอร์ออกมาได ้นาํชั้นนํ้าไปเติมกรดไฮโดรคลอริกเจือจางจนละลายเป็นกรดก็จะไดฟี้นอลออกมา 
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 ในชั้นอีเทอร์ซ่ึงเหลือแต่ แนฟทาลีน และแอนิลีน เม่ือนาํมาเติมกรดไฮโดรคลอริกเจือจางลงไป 

กรดจะทาํปฏิกิริยากบัแอนิลีนซ่ึงเป็นเบส ไดเ้กลือแอนิลิเนียมคลอไรด ์ ท่ีละลายในนํ้าไดดี้ จึงแยกออก

จากชั้นอีเทอร์ออกไปสู่ชั้นนํ้ าได ้ แยกเอาชั้นนํ้ามาทาํละลายใหเ้ป็นเบสดว้ยสารละลายโซเดียมไฮดรอก

ไซดก์็จะไดแ้อนิลีน แยกชั้นออกมา ส่วนชั้นอีกเทอร์ท่ีเหลือจะมีแต่แนฟทาลีนละลายอยูเ่ท่านั้นซ่ึง

สามารถแบยกออกมาไดจ้ากการระเหยไล่อีเทอร์ออกไป 

 

เคร่ืองมือทีใ่ช้ในการสกดัและวธีิ 

 การสกดัแบบ Liquid-Liquid Extraction นิยมทาํในกรวยแยก (separatory funnel) ซ่ึงตอ้งคอย

ตรวจสภาพการใชง้านอยูเ่สมอ ใหจุ้กปิด (stopper) และ stopcock ปิดแน่นสนิทพอดีไม่ร่ัวขณะทาํการ

สกดั และเพื่อใหก้ารสกดัไดผ้ลดี ควรบรรจุสารละลายของสารท่ีจะสกดัและตวัทาํละลายท่ีใชส้กดัใน

กรวยแยก ใหมี้ปริมาณไม่เกิน 2 ใน 3 ของปริมาณกรวยแยกท่ีใช ้

 ในขณะท่ีทาํการสกดัตอ้งเขยา่กรวยแยกดว้ยมือ ดงันั้นเม่ือใส่ตวัทาํละลายสาํหรับสกดัแลว้ตอ้ง

จบักรวยแยกใหม้ัน่คงดว้ยมือทั้ง 2 โดยมือหน่ึงจบัปลายกรวยกนัไม่ใหจุ้กกระเด็นออกมา อีกมือจบักน้

กรวยแยกใหพ้อเหมาะท่ีจะเปิดปิด stopcock ไดส้ะดวกดงัรูปท่ี 2.29 

 
รูปที ่2.29  วธีิจบัและเขยา่กรวยท่ีถูกตอ้งในขณะสกดัสาร 

 

 ก่อนเขยา่สารละลายใหเ้อียงกรวยแยกใหค้ว ํ่าลง และในขณะสกดั ตวัทาํละลายท่ีมีจุดเดือดตํ่าจะ

กลายเป็นไอไดบ้า้ง ทาํใหภ้ายในกรวยแยกมีความดนัสูง จะตอ้งคอยลดความดนัใหเ้ป็นปกติ โดยการเกิด 

stopcock เป็นคร้ังคราวในระหวา่งการเขยา่ (คร้ังละ 2-3 วนิาที) จนไม่มีความดนัภายในกรวยแลว้เขยา่

แรงๆ 1-2 นาที และเปิด stopcock อีกคร้ังหน่ึงแลว้ปิด เม่ือเขยา่จนตวัทาํละลายอินทรียก์บันํ้า มีผวิสัมผสั

เพื่อใหส้ารแยกเขา้สู่เฟสท่ีละลายไดดี้เพียงพอแลว้ (เขา้สู่สภาวะสมดุล) ตั้งกรวยแยกไวบ้นห่วงเหล็ก ตวั

ทาํละลายทั้ง 2 ชั้น จะค่อยๆ แยกออกจากกนั เปิดจุกกรวยปล่อยใหข้องผสมแยกออกเป็น 2 ชั้น โดย

ชดัเจน แลว้จึงไขแยกสารละลายชั้นล่างลงทางรูท่ีอยูใ่น stopcock สู่ภาชนะรองรับ ส่วนสารละลายชั้นบน

เทออกทางปากกรวยแยกเพื่อป้องกนัไม่ใหส้ารละลายแต่ละชั้นปนเป้ือนซ่ึงกนัและกนั 
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 ปัญหาท่ีอาจจะพบไดใ้นการสกดัดว้ยวธีิน้ีคือ การเกิดอิมลัชนั ซ่ึงทาํใหช้ั้นของของเหลวทั้ง 2ไม่

แยกออกจากกนัอยา่งชดัเจน ปัญหาน้ีมกัเกิดจากการเขยา่กรวยแยกรุ่นแรงเกินไปหรือในระบบมีสารท่ี

เป็นตวัก่ออิมลัชนัอยูด่ว้ย ตวัทาํละลายบางชนิด  เช่น คลอโรฟอร์ม เม่ือใชส้กดัสารท่ีเป็นเบสก็มกัจะเกิด

อิมลัชนัไดง่้าย 

  วธีิแก้ปัญหาการเกดิอมิัลชันมามารถทาํได้ดังข้ันตอนต่อไปนี้ 

1. เขยา่กรวยแบบแกวง่เป็นวงขณะท่ีกรวยตั้งตรง แลว้ตั้งกรวยแยกทิ้งไวโ้ดยไม่รบกวน

(ถา้มีเวลามากอาจตอ้งใชเ้วลาเป็นวนัๆ)  

2. ค่อยๆเติมเกลือแกง (NaCl) ลงไปในชั้นนํ้าอ่ิมตวั ซ่ึงจะทาํใหค้วามถ่วงจาํเพาะและความ

เป็นไอออนิกของชั้นนํ้าเพิ่มมากข้ึน และทาํใหมี้ความแตกต่างจากชั้นตวัทาํละลาย

อินทรียม์ากข้ึน จึงทาํใหเ้กิดอิมลัชนัสลายตวัไดเ้ร็วข้ึน 

3. กรองสารละลายผา่นตวัช่วยกรองเช่น ซีไลต ์ซ่ึงสารท่ีกรองไดม้กัจะแยกชัน่ไดดี้ เพราะ

ในขณะกรองแต่ละเฟสท่ีอยูด่ว้ยกนัในอิมลัชนัจะไม่ไดผ้า่นลงมาพร้อมกนั เม่ือลงมาสู่

ภาชนะรองรับก็จะไม่กลบัไปผสมกนัเกิดเป็นอิมลัชัน่อีก  

 

เม่ือทาํการสกดัใดๆ ก็ตาม สารละลายทั้ง 2 เฟสจะแยกชั้นกนัอยู ่แต่อาจมีบางส่วนของเฟสหน่ึง

ละลายปนอยูก่บัอีกเฟสหน่ึงได ้ดงันั้นจะตอ้งกาํจดัออกก่อนจะนาํสารละลายชั้นนั้นๆ ไประเหยหรือกลัน่

แยกเอาตวัทาํละลายออกไป เช่น การสกดัสารซ่ึงละลายอยูใ่นนํ้าดว้ยตวัทาํละลายอินทรีย ์ควรลา้งชั้นตวั

ทาํละลายอินทรียท่ี์แยกไดด้ว้ยสารละลายอ่ิมตวัของ โซเดียมคลอไดร์ในนํ้า โดยนํ้าเกลือท่ีอ่ิมตวัจะช่วย

ลดการละลายของนํ้าในตวัทาํละลายอินทรียใ์หน้อ้ยลงแลว้จึงทาํชั้นตวัทาํละลายอินทรียใ์หป้ราศจากนํ้า

อีกคร้ังดว้ยสารดูดนํ้า (dehydrating agent) สารดูดนํ้าท่ีนิยมกนัโดยทัว่ไปไดแ้ก่ เกลือของกรดอนินทรีย ์

(ซ่ึงไม่ละลายในตวัทาํละลายอินทรย)์ เช่น anhydrous  Na2SO4, anhydrous CaCl2(เป็นกลาง) anhydrous 

MgSO4(เป็นกรด) และ anhydrous K2CO3(เป็นเบส) การเลือกใชส้ารดูดนํ้าจะตอ้งพิจารณาใหเ้หมาะสม

กบัประเภทของสารท่ีละลายอยูใ่นตวัทาํละลายนั้นๆ  

 

การทาํสารสกดัให้เข้มข้น (Concentration) 

 เม่ือสกดัสารดว้ยตวัทาํละลายท่ีเหมาะสมแลว้ สารสกดัท่ีได ้ มกัจะมีปริมาตรมากและเจือจาง 

ทาํใหน้าํไปแยกส่วนไดไ้ม่สะดวกและไม่มีประสิทธิภาพ จึงจาํเป็นตอ้งนาํมาทาํใหเ้ขม้ขน้ก่อน ซ่ึงทาํได้

โดย Distillation in vaccum เป็นวธีิการระเหยแหง้ โดยกลัน่ตวัทาํละลายออกท่ีอุณหภูมิตํ่า และลดความ

ดนัลงใหเ้กือบเป็นสูญญากาศโดยใช ้ vaccum pump เคร่ืองมือน้ีเรียกวา่ Rotary evaporator ประกอบดว้ย 3 

ส่วน คือ distillation flask , condenser  และ receiving flask  โดย  Distillation flask  จะหมุนอยู่
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ตลอดเวลาท่ีทาํงาน และแช่อยูใ่น water bath เพื่อให้การกระจายของความร้อนทัว่ถึง และสมํ่าเสมอ 

เคร่ืองมือท่ีดี จะตอ้งมีระบบทาํสูญญากาศท่ีดี ระยะระหวา่ง distillation flask และ condenser  สั้น และมี

ระบบทาํความเยน็ของ condenser ท่ีดี 

               

การแยกส่วนประกอบ  (Separation)  

โดยทัว่ไปในการทาํการทดลองทางเคมีนั้น ขั้นตอนท่ีมีความยากลาํบากท่ีสุดคือการแยกสารท่ี

ไดจ้ากการทดลองใหบ้ริสุทธ์ิ ขั้นตอนน้ีมีความสาํคญั เน่ืองจากในการพิสูจน์โครงสร้างของสารท่ี

สังเคราะห์ไดน้ั้นจะตอ้งใชส้ารตวัอยา่งท่ีบริสุทธ์ิเท่านั้น ในทางอินทรียเ์คมีนั้น ขั้นตอนน้ีมีความลาํบาก 

เน่ืองจากปฏิกิริยาทางอินทรียเ์คมีส่วนใหญ่ มกัจะใหผ้ลิตภณัฑห์ลายชนิดร่วมกนั โดยทัว่ไปผูท้าํการ

ทดลองมกัจะมีความพอใจ หากปฏิกิริยานั้น ๆ ใหผ้ลิตภณัฑ ์ ท่ีผูท้ดลองตอ้งการเป็นผลิตภณัฑห์ลกัของ

ของผสมท่ีเกิดข้ึน การแยกสารท่ีตอ้งการออกจากของผสมเป็นขั้นตอนท่ีค่อนขา้งยาก ในหลาย ๆ กรณี 

มกัพบวา่วธีิการกลัน่ หรือการสกดั ก็ไม่สามารถทาํใหส้ารบริสุทธ์ิได ้การแยกสารเหล่านั้น จึงจาํเป็นตอ้ง

อาศยัเทคนิคอ่ืนเขา้มาช่วย เทคนิคท่ีสาํคญั และใชก้นัอยา่งแพร่หลายอนัหน่ึงในการแยกของผสมของ

สารหลายชนิด ไดแ้ก่ เทคนิคการแยกสารโดยวธีิโครมาโตกราฟฟี (Chromatographic method)  

คาํวา่โครมาโตกราฟฟี  มีรากศพัทม์าจากภาษากรีก จากคาํวา่ chromatps ท่ีหมายถึงสี  เทคนิคน้ี

คน้พบในปี 1903 โดย Tswett การแยกของผสมของแรงวตัถุของพืชจากธรรมชาติในสมยันั้นสามารถ

ตรวจสอบสารท่ีแยกออกมาได ้ โดยอาศยัแถบสี ท่ีมองเห็นแตกต่างกนัเป็นเคร่ืองบ่งช้ี  ช่ือของเทคนิคน้ี

ยงัคงใชอ้ยูใ่นสมยัปัจจุบนั แมว้า่สารท่ีแยกออกมาดว้ยวิธีน้ีหลายชนิดเป็นสารท่ีไม่มีสี  ซ่ึงสามารถ

ตรวจสอบช่วงของการแยกตวัของสารเหล่านั้นโดยวธีิอ่ืน   ๆ หลายวธีิดว้ยกนั 

วธีิการทางโครมาโตกราฟฟี ไดมี้การพฒันามากวา่ 30 ปี และเทคนิคน้ีเป็นเทคนิคท่ีมี

ประสิทธิภาพสูงในการแยกของผสมใหไ้ดส้ารท่ีบริสุทธ์ิ  โครมาโตกราฟฟี คือการแยกของผสมท่ีมีสาร

หลายชนิดปนกนัอยู ่ (ในบางกรณีอาจมีมากกวา่ 100 ชนิด) ใหไ้ดส้ารบริสุทธ์ิ โดยอาศยัหลกัการกระจาย

ตวั (distribution) ของสารในเฟส (phase)  2 ชนิด โดยเฟสหน่ึงจะอยูก่บัท่ีเรียกวา่  stationary  phase  และ

อีกเฟสหน่ึงเคล่ือนท่ี เรียกวา่   moving  phase  หรือ  mobile  phase   โดยพบวา่สารแต่ละชนิดมี

ความสามารถแยกท่ีแตกต่างกนั ทั้งน้ีข้ึนอยูก่บัความสามารถในการดูดซบั (Absorbtion)  ท่ีแตกต่างกนั  

โดยพบวา่ประสิทธิภาพของการแยกสารข้ึนอยูก่บัชนิดของตวัดูดซบั (Adsorbent) และตวัชะ (Eluent) 

นัน่คือ สารแต่ละชนิดมีค่า  partition  coefficient  ท่ีแตกต่างกนั  ถา้สาร A  ถูกดูดซบัดว้ย stationary  

phase มากกวา่สาร  B  และในขณะเดียวกนัสาร  B  ถูกดูดซบัดว้ย mobile  phase ไดม้ากกวา่ สารทั้งสอง

จะแยกออกจากกนั เม่ือเฟสท่ีเคล่ือนท่ีผา่นออกจากระบบ ซ่ึง  A  จะเคล่ือนตวัผา่น stationary  phase ได้

มากกวา่  B 
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ตัวดูดซับ (Adsorbent) 

ตวัดูดซบัแต่ละชนิดมีความสามารถในการดูดซบัสารไวบ้นพื้นผวิไดแ้ตกต่างกนั ตวัดูดซบัมีขั้ว

สามารถดูดซบัสารมีขั้วไดดี้กวา่สารไม่มีขั้ว ดงันั้น สารไม่มีขั้วจึงถูกชะออกมาก่อนสารมีขั้ว ตวัดูดซบัท่ี

นิยมใชคื้อ Alumina ใชแ้ยกสารท่ีเป็นเบส Silica gel ใชแ้ยกสารไดเ้กือบทุกชนิดโดยเฉพาะสารท่ีเป็น

กรด เป็นกลาง หรือเป็นเบสอ่อน และยงัมีตวัดูดซบัอ่ืนๆ เช่น Calium carbonate, Activated carbon, 

Tlorisil, Sucrose, และ Icing sugar 

 

ตัวชะ(Eluent) 

ตวัชะ(Eluent) ทาํหนา้ท่ีละลายสารออกจาก Sationary Phase ตวัชะมีความสามารถในการชะสาร

ดว้ยความเร็วท่ีแตกต่างกนั ตวัชะท่ีมีขั้วสูงจะพาสารเกือบทุกชนิดเคล่ือนท่ีไปไดเ้ร็วกวา่ ในขณะท่ีตวัชะ

ท่ีมีขั้วตํ่าจะพาสารท่ีถูกดูดซบันอ้ยออกมาก่อน ดงันั้นในการเลือกตวัชะท่ีเหมาะสมกบัชนิดของตวัดูดซบั

และประเภทของสารท่ีตอ้งการแยก จะทาํให้ความสามารถในการแยกสารให้บริสุทธ์ิมีประสิทธิภาพสูง โดย

พบวา่ในการเพิ่มข้ึน (polarity) ของตวัชะนั้น จะตอ้งค่อยๆ เพิ่มหรือมีการเปล่ียนแปลง polarity อยา่ง

ระมดัระวงัเพื่อป้องกนัไม่ใหเ้กิดการแยกของ stationary phase ในคอลมัน์ท่ีเกิดข้ึน 

สารท่ีใชเ้ป็น stationary  phase ไดแ้ก่ ของแขง็หรือของเหลวท่ีบรรจุในคอลมัน์ ส่วน mobile  

phase ไดแ้ก่ ของเหลวหรือก๊าซ เป็นตน้   

วธีิการทางโครมาโตกราฟฟีมีหลายชนิด สามารถจาํแนกตามสถานะของเฟสทั้งสองท่ีเก่ียวขอ้ง 

ไดแ้ก่ คอลมัน์โครมาโตกราฟฟี และธินเลเยอร์โครมาโตกราฟฟี (Thin-layer chromatography) เป็นแบบ

ของแขง็-ของแขง็ โครมาโตกราฟฟีแบบกระดาษ (paper chromatography) เป็นแบบของเหลว-ของเหลว 

และแก๊สโครมาโตกราฟฟี (gas  chromatography) เป็นแบบของเหลว-ก๊าซ 

 

คอลมัน์โครมาโตกราฟฟี1 

โครมาโตกราฟี คือ การทาํใหส่้วนผสมของสารตวัอยา่งระหวา่งเฟสสองเฟส ซ่ึงเฟสหน่ึงคือเฟส

ท่ีเคล่ือนท่ีได ้  (mobile phase)  อีกเฟสหน่ึงคือเฟสท่ีอยูก่บัท่ี (stationary phase) การเคล่ือนท่ีของเฟสท่ี

เคล่ือนท่ีไดจ้ะทาํใหเ้กิดการเคล่ือนท่ีของสารผสมแต่ละชนิดในสารละลายตวัอยา่งแตกต่างกนั  จึงทาํให้

สารผสมแยกออกจากกนัเป็นตอน ๆ  หรือเป็นโซนได ้

คอลมัน์โครมาโตกราฟฟีเป็นการใชข้องแขง็เป็น stationary phase บรรจุลงในคอลมัน์แกว้และ

ให ้ mobile phase เป็นของเหลวเคล่ือนตวัผา่น stationary phase ลงสู่เบ้ืองล่างของคอลมัน์โดยอาศยัแรง

โนม้ถ่วงโดยเรียกการทาํแบบน้ีวา่ Gravity Column Chromatography ถา้หากของเหลวเคล่ือนตวัผา่น 
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stationary phase โดยอาศยัแรงดนัอากาศภายนอก (External pressure) จะเรียกวา่ Flash 

Chromatographhy 

อตัราเร็วของการเคล่ือนท่ีของสารท่ีตอ้งการแยกจาก column ข้ึนอยูก่บัแรงยดึเหน่ียวระหวา่งตวั

ดูดซบักบัสารท่ีตอ้งการแยก โดยสารท่ีมีแรงยึดเหน่ียวกบัตวัดูดซบัมากจะเคล่ือนท่ีออกมาจาก column ชา้ 

ในทางตรงกนัขา้มสารท่ีมีแรงยดึเหน่ียวกบัตวัดูดซบันอ้ยจะเคล่ือนท่ีออกมาจาก column เร็ว นอกจากน้ี

ขนาดของ column และปริมาณของตวัดูดซบัท่ีเหมาะสมกบัปริมาณของสารท่ีตอ้งการแยก มีผลต่อ

ความสามารถในการแยกสารใหบ้ริสุทธ์ิ (Column Efficiency) โดยทัว่ไปปริมาณของตวัดูดซบัควรมี

ปริมาณ 25-30 เท่า ของปริมาณของสารท่ีตอ้งการแยก และ column ควรมีความสูงต่อเส้นผา่ศูนยก์ลาง

ของ column ประมาณ 8:1  

ลิควดิโครมาโตกราฟี  คือ  เทคนิคการทาํโครมาโตกราฟีท่ีใชเ้ฟสท่ีเคล่ือนท่ีเป็นของเหลว  ส่วน

เฟสท่ีอยูก่บัท่ีจะเป็นของแขง็หรือของเหลวก็ได ้ แบ่งเป็น  4 ชนิด 

1. Adsorption  Chromatography 

2. Liquid-Liquid (Partition) Chromatography 

3. Ion Exchange  Chromatography 

  4. Size Exclusion Chromatography 
  

Adsorption  Chromatography  

ถา้สารท่ีบรรจุ  คือ ของแขง็ท่ีทาํหนา้ท่ีดูดซบั ซ่ึงอตัราการเคล่ือนท่ีของตวัถูกละลายในคอลมัน์

จะข้ึนอยูก่บัเวลาท่ีตวัถูกละลายนั้นถูกดูดซบัท่ีผวิของของแขง็ท่ีทาํหนา้ท่ีเป็นเฟสท่ีอยูก่บัท่ี ถา้การดูดซบั

มีค่ามาก เวลาท่ีใชอ้ยูใ่นคอลมัน์จะนานทาํใหค้่ารีเทนชนัไทมมี์ค่ามาก 

 

Liquid-Liquid (Partition) Chromatography 

ถา้สารท่ีบรรจุในคอลมัน์ คือ ของแข็งท่ีฉาบดว้ยของเหลวท่ีทาํหนา้ท่ีเป็นเฟสท่ีอยูก่บัท่ี หรือ

ของเหลวฉาบท่ีผวิของคอลมัน์เม่ือใชค้อลมัน์เล็กมากๆ ซ่ึงอตัราการเคล่ือนท่ีของตวัถูกละลายในคอลมัน์

จะข้ึนอยูก่บัการละลายของตวัถูกละลายในเฟสทั้งสองท่ีเป็นของเหลวท่ีมีค่ามาก ค่ารีเทนชนัไทมจ์ะมีค่า

มาก 

 

Ion Exchange  Chromatography 

ถา้สารท่ีบรรจุในคอลมัน์ คือ เรซินท่ีสามารถแลกเปล่ียนไอออนได ้ ค่ารีเทนชนัไทมข์องตวัถูก

ละลายข้ึนอยูก่บัความสามารถในการแลกเปล่ียนไอออนระหวา่งไอออนของตวัถูกละลายกบัไอออนใน 
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เรซิน 

 

Size Exclusion Chromatography 

โครมาโตกราฟีชนิดน้ี ใชเ้ป็นเทคนิคในการแยกสารท่ีมีโมเลกุลขนาดใหญ่ ๆ เฟสท่ีอยูก่บัท่ีเป็น

ของแขง็ท่ีมีลกัษณะโมเลกุลเป็นเจล มีรูพรุนขนาดใหญ่ ขนาดของรูพรุนแน่นอน สารตวัอยา่งท่ีมีโมเลกุล

ใหญ่ไม่สามารถเขา้ไปในรูของเจลได ้ก็จะถูกพาออกมาจากคอลมัน์ไดง่้ายดว้ยเฟสท่ีเคล่ือนท่ี สารตวัอยา่งท่ี

มีโมเลกุลเล็กเพียงพอท่ีจะเขา้ไปในรูของเจลก็จะถูกกกัไว ้ ทาํใหใ้ชเ้วลาอยูใ่นคอลมัน์นาน เน่ืองจาก

ขนาดของโมเลกุลข้ึนอยูก่บันํ้ าหนกัโมเลกุล คือ ถา้โมเลกุลมีขนาดใหญ่ ก็จะมีนํ้าหนกัโมเลกุลสูง ดงันั้น 

รีเทนชนัไทมข์องสารตวัอยา่งจะข้ึนอยูก่บัโมเลกุลของสารตวัอยา่ง สารตวัอยา่งท่ีมีนํ้าหนกัโมเลกุลสูงท่ีสุด 

จะถูกอีลูทออกจากคอลมัน์ไดก่้อน ส่วนสารตวัอยา่งท่ีมีนํ้าหนกัโมเลกุลนอ้ยกวา่ ก็จะถูกกอีลูทออกจาก

คอลมัน์ไดต้ามลาํดบั ขนาดรูของเจลท่ีจะยอมให้โมเลกุลของสารตวัอยา่ง ท่ีมีนํ้าหนกัโมเลกุลต่าง ๆ ผา่น

เขา้ไปได ้ เรียกวา่ exclusion limit เช่น เจลท่ีมี exclusion limit เท่ากบั 30,000 จะยอมใหส้ารตวัอยา่งท่ีมี

นํ้าหนกัโมเลกุลนอ้ยกวา่ 30,000ผา่นเขา้ไปได ้ ทาํใหเ้คล่ือนท่ีออกจากคอลมัน์ชา้ ตามปกติ exclusion 

limit ของเจลมีขนาดตั้งแต่ 400 ถึง 50× 106 การเลือกใชช้นิดของเจลเพื่อบรรจุในคอลมัน์ ตอ้งพิจารณา

จากสารตวัอยา่งท่ีตอ้งการแยก คือ เลือกใชเ้จลท่ีมีรูขนาดท่ีใหส้ารชนิดหน่ึงผา่นเขา้ไป แต่อีกชนิดหน่ึง

ไม่สามารถผา่นเขา้ไปได ้

ในการแยกสารออกเป็นส่วนแยกยอ่ย (fraction) โดยใชว้ธีิ Silica C-60 เป็น Adsorption 

Chromatography  ซ่ึงเป็นการแยกกลุ่มสารไดต้ามความมีขั้วในการแยกและใชเ้บนซีนเป็นตวัชะสาร

ออกมาจากคอลมัน์       

วสัดุท่ีบรรจุในคอลมัน์ซ่ึงใชเ้ป็น stationary phase มีหลายชนิดเช่น อะลูมินา (อลูมิเนียม

ออกไซด์, Al2O3) แคลเซียมคาร์บอเนต แคลเซียมไฮดรอกไซด ์ ซูโครส ซิลิกาเจล (ซิลิกอนออกไซด์, 

SiO2) เป็นตน้ แต่ท่ีสาํคญัซ่ึงนิยมใชส้าํหรับการแยกของผสมมีอยู ่ 2 ชนิดคือ อะลูมินาและซิลิกาเจล 

ของเหลวท่ีเป็น mobile phase ซ่ึงทาํหนา้ท่ีพาสารตวัอยา่งลงมาจากคอลมัน์ไดแ้ก่ ตวัทาํละลายอินทรีย์

ทัว่ไป ดงัตารางท่ี  2.2   
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ตารางที ่2.2   แสดงชนิดของตัวทาํละลายและของแข็งทีใ่ช้ในการทาํคอลมัน์โครมาโตกราฟฟี    

Stationary phase ความสามารถในการดูด

ซับเพิม่ขึน้ 

Mobile phase ความมีข้ัวเพิม่ขึน้ 

อะลูมินา 

ซิลิกา 

แมกนีเซียม 

ซลัเฟต 

กระดาษ-เซลลูโลส 

 นํ้า 

เมธานอล 

เอธานอล 

อะซิโตน 

เอธิล อะซิเตต 

ไดเอธิลเธอร์ 

เมธลีน คลอไรด์ 

ไซโคลเฮกเซน 

เพนเทน 

 

            

การเตรียมคอลมัน์ 

ปริมาณของแขง็ท่ีใชท้าํคอลมัน์โครมาโตกราฟฟี ข้ึนอยูก่บัปริมาณของสารท่ีตอ้งการแยก 

โดยทัว่ไปจะใชใ้นอตัราส่วน 30 เท่าของสารท่ีตอ้งการแยก ขนาดของคอลมัน์มกัจะเป็นอตัราส่วน 10 : 1 

ของความสูงต่อขนาดเส้นผา่ศูนยก์ลาง 

 ในการทดลองระดบัไมโครจะใชค้อลมัน์อยู ่2 แบบ คือ 

   1.  หลอดหยดปลายแหลม หรือพาสเจอร์ไปเปต (Pasteur pipette) โดยปกติจะใชก้บั

ของผสมปริมาณ 10-100 มล. และใชข้องแขง็ปริมาณ 0.5-2.0 กรัม ของของแขง็ ดงัรูป B ในภาพท่ี 7 

  2.  บิวเรตขนาด 50 มล. ซ่ึงใชส้าํหรับแยกของผสมท่ีแยกออกจากกนัยากโดยทัว่ไปจะ

ใชแ้ยกสารปริมาณ 5-20 กรัม ดงัรูป A ในภาพท่ี 7 

 

คอลมัน์ทั้ง 2 เตรียมได ้ โดยจดัคอลมัน์ให้อยูใ่นแนวตั้งโดยใชท่ี้ยดึ แลว้อุดดา้นล่างของคอลมัน์

ดว้ยใยแกว้ หรือสาํลี แลว้ใส่ทรายทบัเล็กนอ้ย สาํหรับคอลมัน์แบบหลอดหยดปลายแหลม จะใส่ของแขง็

ลงในหลอด โดยมีการเคาะเบา ๆ เรียกวา่ เป็นการเตรียมคอลมัน์แบบแหง้ (dry packing) แลว้จึงเติมตวัทาํ

ละลายลงไปในคอลมัน์ เพื่อทาํใหข้องแขง็เปียกก่อนท่ีจะนาํไปใชส้าํหรับคอลมัน์แบบบิวเรต มกัจะทาํ

การผสมของแข็งกบัตวัทาํละลายก่อน เพื่อใหมี้ลกัษณะขน้ (slurry) และเทของผสมน้ี ลงในคอลมัน์ ท่ีมีตวัทาํ

ละลายอยูแ่ลว้ส่วนหน่ึง แลว้เคาะขา้งคอลมัน์เบา ๆ และปล่อยตวัทาํละลายออกทางดา้นล่าง การบรรจุ
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คอลมัน์แบบน้ีเรียกวา่ การบรรจุแบบเปียก(wet packing) กระทัง่ระดบัของของเหลวอยูใ่นระดบัเดียวกบั

ระดบัของของแขง็ จึงนาํไปใช ้ดงัรูปท่ี 2.30 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที ่2.30  การเตรียมคอลมัน์โครมาโตกราฟฟีแบบบิวเรตและไมโคร10 

 

การใส่สารตัวอย่าง  

  การใส่สารตวัอยา่ง จะใชต้วัทาํละลายในปริมาณนอ้ยท่ีสุดท่ีสามารถจะละลายสารตวัอยา่งนั้นได ้

โดยทัว่ไปจะใชต้วัทาํละลายท่ีมีขั้วตํ่าสุด ท่ีสามารถละลายสารตวัอยา่ง และเขา้กนัไดก้บั 

ตวัทาํละลายท่ีจะใชเ้ป็นตวัชะได ้แลว้นาํของผสมน้ีไปใส่ลงในคอลมัน์ท่ีเตรียมไว ้โดยใชห้ลอดหยด

ปลายแหลม ลา้งหลอดหยดโดยใชต้วัทาํละลายอีกเล็กนอ้ย แลว้เติมของเหลวท่ีไดจ้ากการลา้งน้ีลงใน

คอลมัน์ 

 

การชะด้วยตัวทาํละลาย 

การชะดว้ยตวัทาํละลาย จะเป็นส่ิงท่ีสาํคญัมากในการแยกของผสม เม่ือใส่ของผสมลงใน

คอลมัน์ ก็จะเร่ิมการชะดว้ยตวัทาํละลายทนัที ขอ้สาํคญัในขั้นน้ีคือ อยา่ปล่อยใหค้อลมัน์แหง้ คอลมัน์

แบบหลอดหยดจะมีการไหลอยา่งอิสระ จึงตอ้งมีการเติมตวัทาํละลายเพื่อไม่ใหค้อลมัน์แหง้ ส่วนคอลมัน์

แบบบิวเรตจะมีท่ีปิดเปิดอยูด่า้นล่าง ซ่ึงสามารถปรับอตัราการไหลของตวัทาํละลายได ้ควรจะปรับใหต้วั

ทาํละลายไหลอยา่งชา้ ๆ เพื่อใหค้อลมัน์มีการปรับสภาพ ใหเ้ขา้สู่สมดุลสาํหรับเฟสทั้งสอง อตัราในการ

เคล่ือนท่ีของสารตามแนวด่ิงจะถูกกาํหนดโดย ความแตกต่างระหวา่งความสามารถในการถูกดูดซบัของ

สารนั้นกบั stationary phase และความสามารถในการละลายของตวัทาํละลาย หากสารถูกพาออกจาก

คอลมัน์โดยเร็ว แสดงวา่มีการถูกดูดซบัไดน้อ้ยมาก จึงทาํใหส้ารต่าง ๆ ถูกพาออกมาจากคอลมัน์พร้อม ๆ 
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กนั แต่ถา้ปล่อยใหข้องผสมเคล่ือนท่ีชา้เกินไป ก็จะทาํให้ของผสมเกิดการแพร่กระจายปนกนั (diffusion) 

และไม่มีขอบเขตของการแยกตวักนัใหเ้ห็นไดช้ดัเจน (boardening) ทาํใหไ้ม่ไดส้ารบริสุทธ์ิ เม่ือทาํการ

เก็บแยกของเหลวท่ีออกจากคอลมัน์ 

 

การเกบ็แยกส่วน ( Fraction collection )  

หลงัจากท่ีเร่ิมทาํการชะคอลมัน์ดว้ยตวัทาํละลาย จะตอ้งทาํการเก็บ สารละลายท่ีออกจากคอลมัน์

เป็นส่วน ๆ ตามลาํดบั โดยใชภ้าชนะเล็ก ๆ เช่น ขวดรูปกรวยขนาดเล็ก ขวดเก็บสารตวัอยา่ง หรือหลอด

ทดลอง เป็นตน้ ในทางทฤษฎีของผสมจะถูกแยกออกจากกนั ใหเ้ห็นเป็นแถบของสารบริสุทธ์ิ และจะถูก

เก็บไวต้ามลาํดบัก่อนหลงัท่ีออกมาจากคอลมัน์ และสามารถท่ีจะตรวจสอบไดว้า่ สารเหล่านั้นมีความ

บริสุทธ์ิมากนอ้ยเพียงใด โดยใชเ้ทคนิคต่าง ๆ เช่น การใชก้ารตรวจสอบสีของสารท่ีสามารถมองเห็นดว้ย

ตาเปล่า และการใชเ้ทคนิค thin-layer chromatography เป็นตน้  

 

การทาํให้สารละลายเข้มข้น 

หลงัจากไดส้ารละลายจากการเก็บเป็นส่วน ๆ แลว้ จะตอ้งกาํจดัตวัทาํละลายท่ีอยูใ่นแต่ละส่วนท่ี

เก็บได ้เพื่อทาํใหไ้ดส้ารบริสุทธ์ิ โดยอาจจะใชว้ธีิใดวธีิหน่ึงดงัน้ี              

  1.  การกลัน่ 

  2.  การระเหยโดยใชก้๊าซไนโตรเจน โดยใหก้๊าซไนโตรเจนผา่นลงบนผวิหนา้ของ

สารละลายในขณะท่ีอุ่นสารละลายดงักล่าวบนอ่างทราย   โดยต่อสายยางจากถงัก๊าซไนโตรเจนเขา้กบั

พาสเจอร์ไปเปต และควบคุมใหก้๊าซออกมาเบา ๆ 

3. การใชว้ธีิลดความดนั เคร่ืองมือท่ีใชมี้หลายแบบ เหมาะสมกบัการระเหยสารท่ีมี 

นอ้ยๆ   

 

ธินเลเยอร์โครมาโตกราฟฟี ( Thim-layer  chromatography  ) 

ธินเลเยอร์โครมาโตกราฟฟี เป็นแบบของแขง็-ของแขง็คลา้ยกบัคอลมัน์โครมาโตกราฟฟี 

โดยใชอ้ะลูมินา และซิลิกาเป็น stationary  phase และใชต้วัทาํละลายเป็น  mobile  phase แต่ต่างกนัตรงท่ี

ของเหลวเคล่ือนตวัผา่น stationary  phase ข้ึนในแนวตั้ง  และของแขง็ท่ีเป็น stationary  phase  จะถูกฉาบ

บางๆ  (100 ไมโครกรัม) บนผวิเรียบแทนท่ีจะบรรจุในคอลมัน์  วธีิน้ีเป็นประโยชน์อยา่งมากในเชิงไม

โคร คือ รวดเร็ว (ใชเ้วลาเพียง 10-20 นาที) และใชส้ารปริมาณนอ้ยมาก (2-20 ไมโครกรัม) แต่มีขอ้เสีย

คือ ใชใ้นการแยกสารปริมาณมากๆ ไม่ดีนกั แต่ก็สามารถทาํไดโ้ดยทาํการฉาบผวิหนา้ใหห้นาข้ึน และ

ตอ้งใชพ้ื้นท่ีผวิมากข้ึนและมกัใชก้บัสารในปริมาณ 5-10 มก.     
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ข้ันตอนในการแยกสารด้วยธินเลเยอร์โครมาโตกราฟฟี 

  1. ทาํการฉาบตวัดูดซบัโดยใชก้ระจกสไลด ์ หรืออาจใชเ้พลทท่ีเคลือบบนแผน่พลาสติกสาํเร็จ

แลว้จากโรงงาน โดยการใชก้รรไกรตดัใหไ้ดข้นาดกระจกสไลด ์

  2. ใชดิ้นสอขีดเส้นขวางเบา ๆ ท่ีระยะห่างจากขอบประมาณ 1 ซม. ใชดิ้นสอจุดแบ่ง ระยะบน

เส้นดงักล่าวใหไ้ดป้ระมาณ 1-2 จุด (ระวงัอยา่ใหผ้ิวซิลิกาเจลเป็นรอยแตก) ใส่สารท่ีตอ้งการแยก

ประมาณ 1 ไมโครลิตร ลงในขวดเก็บสารขนาด 100 ไมโครลิตร แลว้เติมตวัทาํละลายประมาณ 1-2 หยด 

จากนั้นใชห้ลอดแคปิลารีปลายแหลม ดูดสารละลายในปริมาณเล็กนอ้ย แลว้นาํไปจุดลงตามจุดท่ีทาํ

เคร่ืองหมายไว ้ดงัรูปท่ี 2.31 

 
รูปที ่2.31  แสดงการจุดสารตวัอยา่ง 

 

  3. นาํเพลทท่ีจุดดว้ยสารตวัอยา่งแลว้ ไปวางลงในขวดท่ีมีฝาปิด หรือบีกเกอร์ท่ีปิดดว้ยกระจก

นาฬิกา ซ่ึงมีตวัทาํละลายท่ีเป็นตวัชะบรรจุอยู ่ โดยระดบัของสารละลายตอ้งอยูต่ ํ่ากวา่ระดบัของสารท่ีจุด

ไวบ้นเพลท ปิดฝาขวดทนัที เพื่อทาํใหภ้ายในภาชนะอ่ิมตวัไปดว้ยไอของตวัทาํละลาย ปล่อยใหข้องเหลว

ซึมข้ึนดา้นบนของเพลท ดว้ยแรงดูดแคปิลารี (capillary action)  

หลกัการเลือกตวัชะสําหรับวธีิธินเลเยอร์โครมาโตกราฟฟีชนิดน้ีจะเหมือนกบัในกรณีของคอลมัน์  

(แต่ไม่จาํเป็นตอ้งมีความเขม้ขน้เท่ากนั)  จุดของของผสมจะถูกชะและเคล่ือนท่ีสู่ดา้นบนของเพลท ของ

ผสม จะแยกออกจากกนัได ้ และมีลกัษณะเป็น จุดของสารบริสุทธ์ิแต่ละชนิดตามแนวตั้งของเพลท ดว้ย

หลกัการเช่นเดียวกบัหลกัการของคอลมัน์โครมาโตกราฟฟียกเพลทออก เม่ือตวัทาํละลายเคล่ือนตวัใกล้

ถึงขอบของเพลท โดยใชดิ้นสอ ขีดตาํแหน่งของตวัทาํละลายก่อนท่ีจะยกเพลทออก 
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 4. ตรวจดูตาํแหน่งของสารท่ีไม่มีสี โดยนาํเพลทไปวางไวใ้นขวดท่ีมีไอโอดีนอ่ิมตวั เป็นเวลา 2-

3 วนิาที โดยท่ีไอโอดีนจะไปจบัตวักบัสารอินทรียเ์กิดเป็นสารประกอบเชิงซ้อน ทาํใหเ้ห็นเป็นจุดสีเขม้ 

เม่ือนาํเพลทออกมาจากขวดไอโอดีน ตอ้งใชดิ้นสอ วาดตาํแหน่งของสารไวท้นัที เน่ืองจากสีเหล่านั้นจะ

จางหายไปเร็วมาก สาํหรับในกรณีท่ีใชส้ารเคลือบท่ีมีสารฟลูออเรเซ็นส์ร่วม อยูด่ว้ยอาจนาํเพลทไปส่อง

หาตาํแหน่งของสารภายใตแ้สงอลัตราไวโอเลต ความสามารถท่ีสารเคล่ือนไปบนเพลท เป็นค่าเฉพาะตวั

ของสาร ซ่ึงจะรายงานเป็นค่า R f ค่าน้ีเป็นค่าระยะทางท่ีสารเคล่ือนตวัไป หารดว้ยระยะทางท่ีตวัทาํละลาย

เคล่ือนท่ีไป ดงัรูปท่ี 2.32 

 
 

รูปที ่2.32  แสดงการวดัค่า R f 

 

ธินเลเยอร์โครมาโตกราฟฟีเป็นเทคนิคท่ีนาํมาประยกุตใ์ชใ้นการทดลองไดห้ลายแบบ  เช่น ใชใ้น

การตรวจสอบสารท่ีแยกดว้ยคอลมัน์โครมาโตกราฟฟี  ซ่ึงใชว้เิคราะห์ส่วนท่ีเก็บไดจ้ากคอลมัน์เพื่อช่วย

ในการตดัสินใจการใชต้วัทาํละลายในการชะคอลมัน์ นอกจากน้ียงัใชใ้นการติดตามความเป็นไปของปฏิกิริยา

เพื่อตรวจสอบวา่ปฏิกิริยาเกิดข้ึนหรือไม่เป็นตน้ 
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การตรวจสอบเอกลกัษณ์  (Identification) 

 โดยใชว้ธีิการทาง Spectrosccopy ซ่ึงเป็นวธีิหาสูตรโครงสร้างโดยอาศยัการวดัและวเิคราะห์

รังสีแม่เหล็กไฟฟ้า (electromagnetic radiation) ซ่ึงถูกสารดูดกลืน (absorb) หรือเปล่ง (emit)ออกมาจาก

สาร โดยอาศยัเคร่ืองมือต่าง ๆ ท่ีทาํหนา้ท่ีใหก้าํเนิดรังสีแม่เหล็ก แยกวดัรังสีแม่เหล็กไฟฟ้าออกเป็นช่วง

ความยาวคล่ืนต่าง ๆ กนั และบนัทึกขอ้มูลออกมาเป็น spectrum ซ่ึงสารจากธรรมชาติแต่ละชนิดจะมี 

spectrum ซ่ึงมีลกัษณะเฉพาะตวั การตรวจสอบเอกลกัษณ์ของสารซ่ึงมีผูศึ้กษาสูตรโครงสร้างแลว้ อาจทาํ

ไดโ้ดยเปรียบเทียบกบัตวัอยา่งท่ีรู้โครงสร้าง หรือเปรียบเทียบจาก spectrum ท่ีรายงานไวใ้นเอกสารต่าง 

ๆ สาํหรับสารใหม่ตอ้งอาศยัขอ้มูล spectrum มาประกอบกนัจึงจะสามารถบอกสูตรโครงสร้างได ้
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บทที ่3 

วธีิดาํเนินการทดลอง 

 

3.1  เคร่ืองมือ อุปกรณ์ และสารเคมี 

        3.1.1 เคร่ืองมือ อุปกรณ์ 

1.  Ultraviolet Spectrometer 

2.  FT-IR Spectrometer 

3.  Gas Chromatography 

4.  Reaction glassware 

5.  Magnetic Stirrer and Magnetic Bar 

6.  Heating bath 

7.  Column chromatography 

8.  Separator funnel ขนาด 250 ml 

9.  Medium Pressure Liquid Chromatography  

           10. Copper Tube Reactor 

           11.  Evaporator 

           12.  Round bottom flask ขนาด 50 ml 

           13.  Erlenmeyer flask ขนาด 250ml 

           14. Beaker ขนาด 50 และ 100 ml  

           15. Graduated cylinden ขนาด 10 และ 100 ml 

           16. Distillation  

           17. thermometer ขนาด 100 และ 300 °C 

           18. bollon 

           19. สายยาง 

           20. polymer bag ขนาด 5 liter 
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3.1.2 สารเคมี 

1. 1,2diiodobenzene : KANTO CHEMICAL CO., inc Japan Lab grade 

2. Diethynyldiphenylacetylene: MERCK Germany, A.R. grade 

3. Dimethylformamide :Fluka Switzerland, Lab grade 

4. Dichlorobis(triphenylphorphine)palladium(II) : MERCK Germany, A.R. grade 

5. Copper(I)iodide : MERCK Germany, A.R. grade 

6. Potassium carbonate : Fluka Switzerland, Lab grade 

7. Triphenylphosphine : Fluka Switzerland, Lab grade 

8. Magnesium sufate : MERCK Germany, M.7,Lab grade 

9. Hexane : MERCK Germany, Lab grade 

10. Dichloromethane : MERCK Germany, Lab grade 

11. Benzene : CARLO ERBA Analysis 

12. Ammonium chloride : MERCK Germany, M.9,Lab grade 

13. Silica gel : MERCK Germany, Lab grade 

14. Triethylamine : MERCK Germany , Lab grade 

15. Sea sand : Fluka Switzerland, A.R. grade 

16. Parafin oil : :MERCK Germany, A.R. grade 
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3.2  วธีิการทดลอง 

วธีิที ่1 การทาํปฏิกริิยาในขวดทดลอง 

            Reaction Glassware จะมีลกัษณะเป็นขวดกน้กลมแบบ 2 คอขนาด 50 ml เป็นหลกัโดย

ทาํการศึกษาทิศทางของปฏิกิริยาโดยควบคุมอตัราการเกิดปฏิกิริยาตามเวลาและอุณหภูมิ ตามท่ีกาํหนด 

ดงัรูปท่ี 3.1 

Heating Mantal

Acetylene gas

Three way

Condenzer

 
 

รูปที ่3.1 แสดงลกัษณะการติดตั้งอุปกรณ์ในการทาํปฏิกิริยาใน Reaction Glassware 

 

ลกัษณะของการทาํปฏิกิริยาใน Reaction Glassware น้ี จะเป็นการ addition สารท่ีเป็น 

Starting Material ลงไปในขวดกน้กลมแบบ  2  คอขนาด  50  ml ภายใตส้ภาวะของก๊าซเฉ่ือย จากนั้นก็

จะเป็นการ addition สารท่ีจะไปเป็นตวัเร่ิมตน้ในการทาํปฏิกิริยาโดยการควบคุมสภาวะของปฏิกิริยาขวด

กน้กลม เช่น อุณหภูมิและความดนัใหเ้หมาะสมกบัสภาพของปฏิกิริยานั้นๆ และทาํปฏิกิริยาไปตามเวลา

ท่ีกาํหนดจนส้ินสุดปฏิกิริยา   

 

           วธีิที ่2 การทาํปฏิกริิยาใน Copper Tube Reactor 

            จะพบวา่ลกัษณะของการทาํปฏิกิริยาใน Copper Tube Reactor น้ี จะเป็นการ addition สารท่ี

เป็น Starting Material ลงไปในท่อทองแดงขนาดเส้นผา่ศูนยก์ลาง 0.8 mm ภายใตส้ภาวะของก๊าซเฉ่ือย 

จากนั้นก็จะเป็นการ addition สารท่ีจะไปเป็นตวัเร่ิมตน้ในการทาํปฏิกิริยาโดยการควบคุมสภาวะของ
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ปฏิกิริยาใน reactor น้ีเช่น อุณหภูมิและความดนัใหพ้อเหมาะกบัสภาพของปฏิกิริยานั้น ๆ และทาํ

ปฏิกิริยาไปตามเวลาท่ีกาํหนดจนส้ินสุดปฏิกิริยา ดงัรูปท่ี 3.2 

 

Copper tube

Bollon

Oil bath

Parafin oil

Glass Wool

Copper TubeGLASS BALL

Three  way

Glass Wool

 
รูปที ่3.2  แสดงลกัษณะการติดตั้งอุปกรณ์ในการทาํปฏิกิริยาใน Copper Tube Reactor 

 

3.3 การสังเคราะห์ Tribenzohexadehydro[12]annulene และสารอนุพนัธ์ 

การสังเคราะห์ tribenzohexadehydro[12]annulene โดยใช้ ออร์โทไดไอโอโดเบนซีนกบัก๊าซอะเซทลินี

เป็นสารตั้งต้น 

 

I

I
+ HC CH

CuI / PPh3
K2CO3

DMF/ NEt3
100 C   24 hrs.°

 
ใส่สารละลาย 1-2diiodobenzene (9.0 mmol, 2.9692 g) ใน dimethylformamide ( 5 ml)  และเติม 

triphenylphosphine(2.7 mmol, 0.7082 g), copper(I)iodide(2.7 mmol, 0.5130 g), triethylamine (15 ml), 

และ Potassium carbonate (8.1 mmol, 1.1195 g ) ผสมกนัในขวด 2 คอ ซ่ึงปราศจาก Oxygen gas ทาํ

ปฏิกิริยากนัภายใตบ้รรยากาศของ acetylene gas ซ่ึงบรรจุอยูใ่น polymer  bag (5 liter)  

ตั้งปฏิกิริยาไวท่ี้ 60, 80 และ 100
°
C เป็นเวลา 16 และ 24 ชัว่โมง เม่ือส้ินสุดปฏิกิริยาแลว้นาํไปลา้ง

ดว้ย sat. aq. NH4Cl และทาํการสกดัโดยใชโ้ทลูอีน 3 คร้ัง จากนั้นแบ่งชั้นสารละลายอินทรียแ์ลว้ลา้งดว้ย 

sat. aq. NaCl  เติมแอนไฮดรัสแมกนีเซียมซลัเฟตตั้งทิ้งไว ้ 15 นาที กรองสารละลายแลว้นาํไประเหยให้
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แหง้  ทาํสารให้บริสุทธ์ิโดยใช ้คอลมัน์โครมาโตกราฟฟี (silica gel 60) โดยใชต้วัชะ เบนซีนต่อเอทิลอะซิ

เตต  ในอตัราส่วน 9:1 นาํสารบริสุทธ์ิท่ีไดไ้ประเหยใหแ้หง้แลว้ทาํการชัง่นํ้าหนกั 

 

การสังเคราะห์ tribenzohexadehydro[12]annulene โดยใช้  ออร์โทไดไอโอโดเบนซีน กบัไดเอธินิลไดฟี

นิลอะเซทลินีเป็นสารตั้งต้น 

 

I

I
+

CuI / PPh3
K2CO3

120 C   24 hrs.°

H
H DMF

 
 

ใส่สารละลาย 1-2diiodobenzene (0.35 mmol, 0.1155 g) ใน dimethylformamide( 4.5 ml) และ

เติม diethynyldiphenylacetylene(0.35 mmol, 0.0792 g), triphenylphosphine (0.07 mmol, 0.0184 g), 

copper(I)iodide (0.035 mmol, 0.0066 g) และ Potassium carbonate (0.015 mmol, 0.0145 g) ผสมกนัใน

ท่อทองแดงท่ีมีเส้นผา่นศูนยก์ลาง 0.6 เซนติเมตร ความยาว 16 เซนติเมตร  ปราศจาก Oxygen gas ทาํ

ปฏิกิริยากนัภายใตบ้รรยากาศของ Nitrogen gas ซ่ึงบรรจุอยูใ่น bollon  

ตั้งปฏิกิริยาไวท่ี้ 120
°
C เป็นเวลา 24 ชัว่โมง เม่ือส้ินสุดปฏิกิริยาแลว้นาํไปลา้งดว้ย sat. aq. NH4Cl 

และทาํการสกดัโดยใชโ้ทลูอีน 3 คร้ัง จากนั้นแบ่งชั้นสารละลายอินทรียม์าลา้งดว้ย sat. aq. NaCl เติมแอน

ไฮดรัสแมกนีเซียมซลัเฟตตั้งทิ้งไว ้ 15 นาที กรองสารละลายแลว้นาํไประเหยใหแ้หง้ ทาํสารใหบ้ริสุทธ์ิ

โดยใช ้คอลมัน์โครมาโตกราฟฟี (silica gel 60) โดยใช ้เบนซีนต่อเอทิลอะซิเตต  ในอตัราส่วน 9:1 เป็นตวั

ชะ  นาํสารบริสุทธ์ิท่ีไดไ้ประเหยใหแ้หง้แลว้ทาํการชัง่นํ้าหนกั  

 

การทาํปฏิกิริยา Trimerization โดยการให้ความร้อนและใช้สารประกอบของ Palladium เป็นตัวเร่ง 

การสังเคราะห์ Tribenzodehexadehydro[12]annulene โดยใช้ Copper-mediated aryl-alkynyl 

coupling  

I

CuI, PPh3

K2CO3

DMF
160 ° C, 20 h

H
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ขบวนการสังเคราะห์ 

1.ใส่สารละลาย 2-Iodo-1-ethylbenzene 3.0 mmol ลงใน Dimethylformamide 10.0 ml แลว้ใส่ลงใน 2-

Neck round bottom flask 

2.เติมสาร Triphenylphosphene 30 mol%  และสาร cupper(Ι)iodide 10 mol% 

3.เติมสาร Potassiumcarbonate 7 mol%  

4.ทาํการ degas ดว้ย Nitrogen gas ซ่ึงบรรจุอยูใ่น polymer gas  bag (5 liter) 

5.ทาํปฏิกิริยากนัภายใตบ้รรยากาศของ Nitrogen gas ซ่ึงบรรจุอยูใ่น Balloon (5 liter) 

6.ตั้งปฏิกิริยาไวท่ี้ 160 0C  เป็นเวลา 48 ชัว่โมงเม่ือส้ินสุดปฏิกิริยาแลว้นาํไปสกดัต่อ 

7. หยดุปฏิกิริยาดว้ยการเติมสารละลายอ่ิมตวัของ NH4Cl 30 ml ลงใน round bottom flask  

8. นาํสารละลายใน flask มาถ่ายใส่ในกรวยสกดัแลว้สกดัดว้ยเอทิลอะซิเตตปริมาตร 30 ml 3 คร้ัง 

9. หลงัจากนั้นใหล้า้งชั้นสารละลายอินทรียด์ว้ยนํ้า 3 คร้ัง 

10. นาํชั้นสารละสารอินทรียม์า Dry โดยเติม MgSO4  ประมาณ 5 กรัม 

11. ระเหยตวัทาํละลายดว้ยการ Evaporate โดยใชเ้คร่ือง Evaporator 

12.นาํส่วนสารอินทรียท่ี์เหลือมาผา่น Short column ของ alumina โดยใช ้ dist. Hexane กบั                

Dichloromethane บริสุทธ์ิ เป็นตวัชะจะไดส้ารละลายสีเหลืองแลว้นาํไป Evaporate จน Solvent ระเหย

ไปหมด จะไดส้ารผลิตภณัฑเ์ป็นของแขง็สีเหลือง ต่อจากนั้นใหน้าํไป Dry   จนแหง้แลว้ชัง่นํ้าหนกั  

13. นาํ crude product ไปทาํใหบ้ริสุทธ์ิ โดยวธีิ column chromatography ของ silica gel 60 และใช ้

hexane และ Dichloromethane อตัราส่วน 80 : 20 เป็นตวัชะ  

14. เก็บสารผลิตภณัฑ์ ท่ีเป็นของแขง็สีเหลืองน้ีไว ้ และนาํมาทาํใหบ้ริสุทธ์ิมากข้ึนโดยกระบวนการตก

ผลึก โดยใชร้ะบบ Dist. Hexane: Dist. CHCl3 ซ่ึงจะไดผ้ลิตภณัฑ ์ท่ีบริสุทธ์ิ (m.p. 209-210 °C) เป็นผลึก

สีเหลือง (56 % yield). 
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การสังเคราะห์ Dimethyltribenzodehexadehydro[12]annulene โดยใช้ Copper-mediated aryl-

alkynyl coupling  

I

CuI, PPh3

K2CO3

DMF
160 ° C, 20 h

H
Me

Me

MeMe

Me

Me Me

Me

 

ขบวนการสังเคราะห์ 

1.ใส่สารละลาย 2-Iodo-1-ethyldimethylbenzene 3.0 mmol ลงใน Dimethylformamide 10.0 ml แลว้ใส่

ลงใน 2-Neck round bottom flask 

2.เติมสาร Triphenylphosphene 30 mol%  และสาร cupper(Ι)iodide 10 mol% 

3.เติมสาร Potassiumcarbonate 7 mol% 0.0200 g 

4.ทาํการ degas ดว้ย Nitrogen gas ซ่ึงบรรจุอยูใ่น polymer gas  bag (5 liter) 

5.ทาํปฏิกิริยากนัภายใตบ้รรยากาศของ Nitrogen gas ซ่ึงบรรจุอยูใ่น Balloon (5 liter) 

6.ตั้งปฏิกิริยาไวท่ี้ 160 0C  เป็นเวลา 48 ชัว่โมงเม่ือส้ินสุดปฏิกิริยาแลว้นาํไปสกดัต่อ 

7. หยดุปฏิกิริยาดว้ยการเติมสารละลายอ่ิมตวัของ NH4Cl 30 ml ลงใน round bottom flask  

8. นาํสารละลายใน flask มาถ่ายใส่ในกรวยสกดัแลว้สกดัดว้ยเอทิลอะซิเตตปริมาตร 30 ml 3 คร้ัง 

9. หลงัจากนั้นใหล้า้งชั้นสารละลายอินทรียด์ว้ยนํ้า 3 คร้ัง 

10. นาํชั้นสารละสารอินทรียม์า Dry โดยเติม MgSO4  ประมาณ 5 กรัม 

11. ระเหยตวัทาํละลายดว้ยการ Evaporate โดยใชเ้คร่ือง Evaporator 

12.นาํส่วนสารอินทรียท่ี์เหลือมาผา่น Short column ของ alumina โดยใช ้ dist. Hexane กบั                

Dichloromethane บริสุทธ์ิ เป็นตวัชะจะไดส้ารละลายสีเหลืองแลว้นาํไป Evaporate จน Solvent ระเหย

ไปหมด จะไดส้ารผลิตภณัฑเ์ป็นของแขง็สีเหลือง ต่อจากนั้นใหน้าํไป Dry   จนแหง้แลว้ชัง่นํ้าหนกั  

13. นาํ crude product ไปทาํใหบ้ริสุทธ์ิ โดยวธีิ column chromatography ของ silica gel 60 และใช ้

hexane และ Dichloromethane อตัราส่วน 80 : 20 เป็นตวัชะ  

14. เก็บสารผลิตภณัฑ์ ท่ีเป็นของแขง็สีเหลืองน้ีไว ้ และนาํมาทาํใหบ้ริสุทธ์ิมากข้ึนโดยกระบวนการตก

ผลึก โดยใชร้ะบบ Dist. Hexane: Dist. CHCl3 ซ่ึงจะไดผ้ลิตภณัฑ์ ท่ีบริสุทธ์ิ เป็นผลึกสีเหลือง (18 % 

yield). 
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การสังเคราะห์ Dimethoxyltribenzodehexadehydro[12]annulene โดยใช้ Copper-mediated aryl-

alkynyl coupling  

I

CuI, PPh3

K2CO3

DMF
160 ° C, 20 h

H
MeO

MeO

OMeMeO

MeO

MeO OMe

OMe

 

ขบวนการสังเคราะห์ 

1.ใส่สารละลาย 2-Iodo-1-ethyldimethoxylbenzene 3.0 mmol ลงใน Dimethylformamide 10.0 ml แลว้

ใส่ลงใน 2-Neck round bottom flask 

2.เติมสาร Triphenylphosphene 30 mol%  และสาร cupper(Ι)iodide 10 mol% 

3.เติมสาร Potassiumcarbonate 7 mol% 0.0200 g 

4.ทาํการ degas ดว้ย Nitrogen gas ซ่ึงบรรจุอยูใ่น polymer gas  bag (5 liter) 

5.ทาํปฏิกิริยากนัภายใตบ้รรยากาศของ Nitrogen gas ซ่ึงบรรจุอยูใ่น Balloon (5 liter) 

6.ตั้งปฏิกิริยาไวท่ี้ 160 0C  เป็นเวลา 48 ชัว่โมงเม่ือส้ินสุดปฏิกิริยาแลว้นาํไปสกดัต่อ 

7. หยดุปฏิกิริยาดว้ยการเติมสารละลายอ่ิมตวัของ NH4Cl 30 ml ลงใน round bottom flask  

8. นาํสารละลายใน flask มาถ่ายใส่ในกรวยสกดัแลว้สกดัดว้ยเอทิลอะซิเตตปริมาตร 30 ml 3 คร้ัง 

9. หลงัจากนั้นใหล้า้งชั้นสารละลายอินทรียด์ว้ยนํ้า 3 คร้ัง 

10. นาํชั้นสารละสารอินทรียม์า Dry โดยเติม MgSO4  ประมาณ 5 กรัม 

11. ระเหยตวัทาํละลายดว้ยการ Evaporate โดยใชเ้คร่ือง Evaporator 

12.นาํส่วนสารอินทรียท่ี์เหลือมาผา่น Short column ของ alumina โดยใช ้ dist. Hexane กบั                

Dichloromethane บริสุทธ์ิ เป็นตวัชะจะไดส้ารละลายสีเหลืองแลว้นาํไป Evaporate จน Solvent ระเหย

ไปหมด จะไดส้ารผลิตภณัฑเ์ป็นของแขง็สีเหลือง ต่อจากนั้นใหน้าํไป Dry   จนแหง้แลว้ชัง่นํ้าหนกั  

13. นาํ crude product ไปทาํใหบ้ริสุทธ์ิ โดยวธีิ column chromatography ของ silica gel 60 และใช ้

hexane และ Dichloromethane อตัราส่วน 80 : 20 เป็นตวัชะ  

14. เก็บสารผลิตภณัฑ์ ท่ีเป็นของแขง็สีเหลืองน้ีไว ้ และนาํมาทาํใหบ้ริสุทธ์ิมากข้ึนโดยกระบวนการตก

ผลึก โดยใชร้ะบบ Dist. Hexane: Dist. CHCl3 ซ่ึงจะไดผ้ลิตภณัฑ ์ท่ีบริสุทธ์ิ เป็นผลึกสีส้มเหลือง (16 % 

yield). 
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การทาํปฏิกิริยา Oligomersation โดยการให้ความร้อนและใช้สารประกอบของ Palladium เป็นตัวเร่ง 

การสังเคราะห์ Tribenzodehexadehydro[12]annulene โดยใช้   Triethylamine และ 

Dimethylformamide 

 

     

 ขบวนการสังเคราะห์ 

1.ใส่สารละลาย 1,2-Diiodobenzene 3.0 mmol ใน Dimethylformamide  10.0 ml ลงใน 2-Neck round 

bottom flask 

2.เติม dichlorobis(triphenyl phosphine)palladium(ΙΙ) 7 mol% และ Cupper(Ι)iodide 14 mol% 

3.เติม dimethylformamide 3.75 ml และ triethylamine 1.25 ml ชุด 1,2   (ชุดท่ี 3 ใส่ Morpholine) 

4.ทาํการ degas ดว้ย acetylene gas ซ่ึงบรรจุอยูใ่น polymer gas  bag (5 liter) 

5.ทาํปฏิกิริยากนัภายใตบ้รรยากาศของ acetylene gasซ่ึงบรรจุอยูใ่น polymer gas  bag (5 liter) 

6.ตั้งปฏิกิริยาไวท่ี้ 60 0C   (ชุดท่ี1 และ 3) เป็นเวลา 72 ชัว่โมงเม่ือส้ินสุดปฏิกิริยาแลว้นาํไปสกดัต่อ 

7. หยดุปฏิกิริยาดว้ยการเติมสารละลายอ่ิมตวัของ NH4Cl 30 ml ลงใน round bottom flask  

8. นาํสารละลายใน flask มาถ่ายใส่ในกรวยสกดัแลว้สกดัดว้ยเอทิลอะซิเตตปริมาตร 30 ml 3 คร้ัง 

9. หลงัจากนั้นใหล้า้งชั้นสารละลายอินทรียด์ว้ยนํ้า 3 คร้ัง 

10. นาํชั้นสารละสารอินทรียม์า Dry โดยเติม MgSO4  ประมาณ 5 กรัม 

11. ระเหยตวัทาํละลายดว้ยการ Evaporate โดยใชเ้คร่ือง Evaporator 

12.นาํส่วนสารอินทรียท่ี์เหลือมาผา่น short column ของ alumina โดยใช ้ dist. Hexane กบั                

Dichloromethane บริสุทธ์ิ เป็นตวัชะจะไดส้ารละลายสีเหลืองแลว้นาํไป Evaporate จน Solvent ระเหย

ไปหมด จะไดส้ารผลิตภณัฑเ์ป็นของแขง็สีเหลือง ต่อจากนั้นใหน้าํไป Dry   จนแหง้แลว้ชัง่นํ้าหนกั  

13. นาํ crude product ไปทาํใหบ้ริสุทธ์ิ โดยวธีิ column chromatography ของ silica gel 60 และใช ้

hexane และ Dichloromethane อตัราส่วน 80 : 20 เป็นตวัชะ  

C HC+

PdCl
2
(PPh

3
)

2
  (     mol% )

CuI  (      mol% )
H

7
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O

I
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14. เก็บสารผลิตภณัฑ์ ท่ีเป็นของแขง็สีเหลืองน้ีไว ้ และนาํมาทาํใหบ้ริสุทธ์ิมากข้ึนโดยกระบวนการตก

ผลึก โดยใชร้ะบบ Dist. Hexane: Dist. CHCl3 ซ่ึงจะไดผ้ลิตภณัฑ ์ท่ีบริสุทธ์ิ (m.p. 209-210 °C) เป็นผลึก

สีเหลือง (38 % yield) 

 

การสังเคราะห์ Trithiophenohexadehydro[12]annulene โดยใช้ Triethylamine และDimethylforamide 

ขบวนการสังเคราะห์ 

ขบวนการสังเคราะห์ 

1.ใส่สารละลาย 3,4-diiodothiophene 0.1679 g ใน dimethylformamide ลงใน 2-  neck round bottom 

flask 

2. เติม dichlorobis(triphenyl phosphine)palladium(ΙΙ) 7 mol% cupper(Ι)iodide   14 mol% 0.0200 g 

3. เติม dimethylformamide 3.75 ml และ triethylamine 1.25 ml 

4. ทาํการ degas  ดว้ย acetylene gas ซ่ึงบรรจุอยูใ่น polymer gas  bag (5 liter) 

5. ทาํปฏิกิริยากนัภายใตบ้รรยากาศของ acetylene gasซ่ึงบรรจุอยูใ่น polymer gas  bag   (5 liter) 

6. ตั้งปฏิกิริยาท้ิงไว ้60 °C เป็นเวลา 72 ชัว่โมงเม่ือส้ินสุดปฏิกิริยาลงแลว้นาํไปทาํการสกดัต่อ 

7. หยดุปฏิกิริยาดว้ยการเติมสารละลายอ่ิมตวัของ NH4Cl 30 ml ลงใน round bottom  flask  

8. นาํสารละลายใน flask มาถ่ายใส่ในกรวยสกดัแลว้สกดัดว้ยเอทิลอะซิเตต 30 ml 3 คร้ัง 

9. หลงัจากนั้นใหล้า้งชั้นสารละลายอินทรียด์ว้ยนํ้า 3 คร้ัง 

10. นาํชั้นสารละสารอินทรียม์า Dry โดยเติม MgSO4  ประมาณ 5 กรัม 

11. ระเหยตวัทาํละลายดว้ยการ Evaporate โดยใชเ้คร่ือง Evaporator 

12. นาํส่วนสารอินทรียท่ี์เหลือมาผา่น short column ของ alumina โดยใช ้dist. Hexane กบั                    

Dichloromethane บริสุทธ์ิ เป็นตวัชะจะไดส้ารละลายสีเหลืองแลว้นาํไป Evaporate จน Solvent ระเหย

ไปหมด จะไดส้ารผลิตภณัฑเ์ป็นของแขง็สีเหลือง ต่อจากนั้นใหน้าํไป Dry จนแหง้แลว้ชัง่นํ้าหนกั  
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13. นาํ crude product ไปทาํใหบ้ริสุทธ์ิ โดยวธีิ column chromatography ของ silica gel 60   และใช ้

hexane และ Dichloromethane อตัราส่วน 70 : 30 เป็นตวัชะ 

14. เก็บสารผลิตภณัฑ์ ท่ีเป็นของแขง็สีนํ้าตาลน้ีไว ้และนาํมาทาํใหบ้ริสุทธ์ิมากข้ึนโดยกระบวนการตก

ผลึก โดยใชร้ะบบ Dist. Hexane: Dist. CHCl3 ซ่ึงจะไดผ้ลิตภณัฑ์ ท่ี[ริสุทธ์ิ (m.p. >250 °C) เป็นผลึกสี

นํ้าตาลอ่อน (37 % yield). 
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บทที ่4 

ผลการทดลอง 

 

4.1 ข้อมูลจากการทดลอง 

 

ตารางที ่4.1  ผลการทดลองสภาวะท่ีเหมาะสมท่ีทาํใหเ้กิดไตรเบนโซเฮกซะดีไฮโดร[12]แอนนูลีน  

                          โดยวธีิ  oligomerlizationA   ซ่ึงทาํการทดลองในขวดทดลอง 

 

Entry Starting material HC CH  solvent Time 

(hrs.) 

Temp 

(
°
C) 

%yields 

(%) 

1 

2 

3 

O – diiodobenzene 

O – diiodobenzene 

O - diiodobenzene 

excess 

excess 

excess 

DMF,NEt3 

DMF,NEt3 

DMF,NEt3 

 

24 

24 

24 

80.0 

100.0 

120.0 

24.38 

32.41 

17.74 

A : PPh3 30 mol%, CuI 30 mol% 

 

ตารางที ่4.2  ผลการทดลองสภาวะท่ีเหมาะสมท่ีทาํใหเ้กิดไตรเบนโซเฮกซะดีไฮโดร[12]แอนนูลีน  

                          โดยวธีิการ CouplingB ซ่ึงทาํการทดลองในขวดทดลอง 

 

 

 

Entry 

 
I

I  
 

(mmol) 

 

H
H

 
 

(mmol) 

 

 

solvent 

 

 

Time 

(hrs.) 

 

 

Temp 

(
°
C) 

 

 

%yields 

(%) 

1 1.00 1.00 DMF 24 160.0 51.00 

B : PPh3 20 mol%, CuI 10 mol% 

ตารางที ่4.3 ผลการทดลองการสังเคราะห์ไตรเบนโซเฮกซะดีไฮโดร[12]แอนนูลีนดว้ยเทคนิค  

                           Copper tube reactorB   
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Entry 

 
I

I  
 

(mmol) 

 

H
H

 
 

(mmol) 

 

 

solvent 

 

 

Time 

(hrs.) 

 

 

Temp 

(
°
C) 

 

 

%yields 

(%) 

1 

2 

3 

0.35 

1.00 

5.00 

0.35 

1.00 

5.00 

DMF 

DMF 

DMF 

24 

24 

24 

120.0 

120.0 

120.0 

37.49 

56.72 

64.51 

B : PPh3 20 mol%, CuI 10 mol% 

 

 

4.2 ข้อมูลโครงสร้างของสารโดยใช้เทคนิคทาง Spectroscopy 

โครงสร้างของ 2-Iodo-1-trimethylsilylethynylbenzene 

 

C11H13SiI (Yellow oil), b.p. 64-67 º C, 5 mmHg; EI-MS (m/z) 300 (M+, 62), 285 (100), 173 (16), 

143 (62); 1H-NMR (CDCl3/TMS, 500 MHz)  = 7.83 (m, 1H, Hd), 7.46 (m, 1H, Ha), 7.27 (m, 

1H, Hb), 6.98 (m,1H, Hc), 0.29 (s, 9H, Si-CH3) ppm; 13C-NMR (CDCl3/TMS, 125 MHz)   = 

138.67, 132.70, 129.63, 129.51, 127.66, 106.50, 101.23, 98.97, 0.23 ppm. 

 

 

 

 

I

SiMe3
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โครงสร้างของ 4-Iodo-3-trimethylsilylethynylthiophene  

 

C4H11SSi I (Yellow oil), b.p. 136-138 º C, 5 mmHg; EI-MS (m/z) 306 (M+, 98), 228 (100), 161 (4), 82 

(19); 1H-NMR (CDCl3/TMS, 500 MHz)  = 7.44 (m, 1H, J = 3.8 Hz, Hb), 7.27 (d, 1H, J = 3.8 Hz, 

Ha), 0.21 (s, 9H, Si-CH3) ppm; 13C-NMR (CDCl3/TMS, 125 MHz)   = 129.92, 123.06, 118.49, 

103.69, 85.42, 83.61, 0.29  ppm. 

 

โครงสร้างของ 2-Iodo-1-ethynylbenzene 

 

C8H5I (Red-brown oil), b.p. 65-68 º C, 5 mmHg; EI-MS (m/z) 228 (M+, 19), 135 (14), 119 (21), 88 

(34), 86 (100), 69 (30), 51 (15); 1H-NMR (CDCl3/TMS, 500 MHz)  = 7.83 (m, 1H, Hd), 7.39 (m, 

1H, Ha), 7.29 (m, 1H, Hb), 7.02 (m,1H, Hc), 3.39 (s, 1H, C≡CH) ppm; 13C-NMR (CDCl3/TMS, 125 

MHz)   = 134.09, 132.45, 129.98, 126.99, 125.56, 124.27, 81.89, 81.78 ppm. 

 

 

 

 

I

H

S

SiMe3

I
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โครงสร้างของ 4-Iodo-3-ethynylthiophene 

 

C6H3SI (Red-brown oil), b.p. 86-89 º C, 5 mmHg; EI-MS (m/z) 234 (M+, 19), 182 (94), 101 (43), 75 

(44); 1H-NMR (CDCl3/TMS, 500 MHz)  = 7.49 (m, 1H, J = 3.4 Hz, Hb), 7.39 (d, 1H, J = 3.4 Hz, 

Ha), 3.55 (s, 1H, -C≡CH) ppm; 13C-NMR (CDCl3/TMS, 125 MHz)   = 130.17, 128.90, 127.47, 

83.69, 79.99, 78.61  ppm. 

 

โครงสร้างของ 2-Ethynyl-1-iodo-4,5-dimethoxybenzene 

  

 

 

 

C10H9IO2 (Colorless Crystals); yield: 40%; mp 109.5-110 °C; 1H NMR (CDCl3)  7.21 (s, 1H), 6.99 

(s, 1H), 3.88 (s, 3H), 3.86 (s, 3H), 3.31 (s, 1H); 13C NMR (125MHz, CDCl3) δ 150.01, 148.85, 

120.88, 120.79, 115.41, 89.64, 85.30, 79.29, 56.16, 55.97; MS (EI): m/z (%) = 288 (100, M+), 273 

(19), 118 (49); HRMS (FAB): m/z calcd for C10H9IO2: 287.9647; found 287.9646. 

 

 

S

H

I

I

MeO

MeO

H
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การหาโครงสร้างของ 2-Ethynyl-1-iodo-4,5-dimethylbenzene 

 

 

 

 

C9H10I (Colorless Crystals; yield: 45%; mp 72.5-73 °C, 1H NMR (CDCl3)  7.60 (s, 1H), 7.27 (s, 

1H), 3.31 (s, 1H), 2.21 (s, 3H), 2.18 (s, 3H); 13C NMR (125MHz, CDCl3) δ 139.65, 139.40, 136.68, 

134.29, 125.83, 96.60, 85.25, 79.78, 19.31, 19.17; MS (EI): m/z (%) = 256 (100, M+), 129 (30), 128 

(53); HRMS (FAB): m/z calcd for C9H10I: 255.9749; found 255.9750. 

 

โครงสร้างของ Tribenzohexadehydro[12]annulene 

 

 
 

C24H12 (Light yellow crystals, m.p. 209-210 0C; EI-MS (m/z) = 300(M+, 50), 272( 23), 97(50), 81(22), 

69(46), 55(100); 1H-NMR (CDC l3/TMS, 500 MHz)  = 7.347 (m, AA'BB', 6H, Ha), 7.184 (m, 

AA'BB', 6H, Hb)  ppm; 13C-NMR (CDCl3/TMS, 125 MHz)   = 131.98, 128.50, 126.67, 92.84 ppm; 

FT-IR(Nujol): ν = 3059( Ar-H, st), 2217 (C≡C, st) cm-1; UV-vis (THF) λ max(ε) = 258.0 (20,000), 

264.5 (30,000), 273.5 (97,000), 281.0 (87,200), 290.5 (252,000) nm; (cyclohexane) λ max(ε) = 258.5 

I

Me

Me

H
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(20,000), 265.5 (30,000), 273.5 (97,000), 281.0 (83,000), 290.5 (252,000) nm; HRMS Calcd. for 

C24H12: 300.3593;  Found: 300.3597. 

 

โครงสร้างของ Trithiophenohexadehydro[12]annulene 

 

C18H6S3 (Light brown crystals) ); yield: 12 %;  m.p. >250 °C; EI-MS (m/z) = 318(M+, 100); 1H-NMR 

(CDC l3/TMS, 500 MHz)  = 7.47 (s, 6H, H)  ppm; 13C-NMR (CDCl3/TMS, 125 MHz)   = 

128.32, 125.22, 86.25 ppm; FT-IR(Nujol): ν = 3043 ( Ar-H, st), 2248 (C≡C, st) cm-1; UV-vis (THF) 

λ max(ε) = 264.0 (37,000), 270.0 (34,000), 279.0 (52,000) nm; (cyclohexane) λ max(ε) = 264.5 

(41,000), 271.0 (46,000), 280.0 (77,000), nm; HRMS Calcd. for C18H6S3: 317.9631;  Found: 

317.9665. 

 

 

 

 

 

 

S

s s
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โครงสร้างของ Hexamethyltribenzohexadehydro[12]annulene 

Me Me

Me

MeMe

Me

 

 

C30H24 (Yellow Crystals); yield: 34%; mp ca. 340 °C (decomp); 1H NMR (CD2Cl2)  2.21 (s, 18H), 

7.10 (s, 6H); 13C NMR (CD2Cl2)  19.70, 92.42, 124.29, 133.15, 138.22; MS (EI): m/z (%) = 384 

(100, M+), 192 (14); HRMS (EI): m/z calcd for C30H24: 384.1878; found 384.1832. 

 

โครงสร้างของ Hexamethoxytribenzohexadehydro[12]annulene 

 

 

 

 

 

 

C30H24O6 (Yellow Crystals); yield: 4%; mp > 250 °C; 1H NMR (CDCl3)  6.74 (s, 6H), 3.87 (s, 

18H); 13C NMR (CDCl3) δ 149.06, 119.81, 113.78, 91.91, 55.89; MS (EI): m/z (%) = 480 (100, M+), 

335 (13), 281 (5); HRMS (FAB): m/z calcd for C30H24O6: 480.1573; found 480.1573. 

 

MeO OMe

OMe

OMeMeO

MeO
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บทที ่5 

สรุปผลการทดลอง 

 

 จากผลการศึกษาวธีิการสังเคราะห์สารอญัรูปคาร์บอนโดยเทคนิคคอบเปอร์ทิวรีแอคเตอร์เพื่อ

นาํมาประยกุตใ์ชใ้นการก่อรูปของสารคาร์บอนอลัโลโทป (Studies on the synthesis of hexadehydro- 

annulene and its derivative by use Copper Tube Reactor apply for Carbon allotrope formation) พบวา่  

 1.  เม่ือทดสอบโดยวธีิ oligomerlization ในขวดทดลองโดยใช ้ ออร์โทไดไอโอโดเบนซีนกบั

ก๊าซอะเซทิลีนเป็นสารตั้งตน้  ใชไ้ตรเอทิลลามีนเป็นตวัทาํละลาย  ไตรฟีนิลฟอสฟีนเป็นลิแกนด ์   คอป

เปอร์(Ι)ไอโอไดดเ์ป็นตวัเร่งปฏิกิริยา ทาํปฏิกิริยาท่ีอุณหภูมิ  80, 100, 120 องศาเซลเซียส  เป็นเวลา  24  

ชัว่โมงซ่ึงเป็นสภาวะท่ีไม่รุนแรงมากนกัพบวา่ท่ีอุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียส จะไดผ้ลิตภณัฑ ์ ไตรเบน

โซเฮกซะดีไฮโดร [12] แอนนูลีนท่ีสูงสุดถึง 32.41 เปอร์เซ็นต ์

 2. เม่ือใชว้ธีิ Cross-coupling โดยพฒันาการสังเคราะห์สารไตรเบนโซเฮกซะดีไฮโดร[12]แอนนู

ลีน ดว้ยเทคนิค Copper tube reactor  โดยใช ้ ออร์โทไดไอโอโดเบนซีน กบัไดเอธินิลไดฟีนิลอะเซทิลีน

เป็นสารตั้งตน้ ใชไ้ดเมทิลฟอมามายดเ์ป็นตวัทาํละลาย  ไตรฟีนิลฟอสฟีนเป็นลิแกนด ์   ใชค้อปเปอร์(Ι)

ไอโอไดดเ์ป็นตวัเร่งปฏิกิริยา   ทาํปฏิกิริยาท่ีอุณหภูมิ  120  องศาเซลเซียส  เป็นเวลา 24 ชัว่โมง จะได้

ผลิตภณัฑไ์ตรเบนโซเฮกซะดีไฮโดร[12]แอนนูลีนในเปอร์เซ็นตท่ี์สูงกวา่การทดลองในขวดทดลอง 

 ดงันั้นเทคนิค Copper tube reactor สามารถพฒันาการสังเคราะห์สาร ไตรเบนโซเฮกซะดีไฮโดร

[12]แอนนูลีนและสารอนุพนัธ์ไดเ้ป็นอยา่งดี 
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ข้อเสนอแนะ 

 

1. สามารถนาํปฏิกิริยาอ่ืนๆท่ีสังคราะห์ ไตรเบนโซเฮกซะดีไฮโดร [12] แอนนูลีน มาพฒันาการ

สังเคราะห์โดยใชเ้ทคนิค Copper tube reactor ต่อไป 

2. ควรมีการพฒันาขนาด รูปร่างของ Copper tube reactor เพื่อเพิ่มปริมาตรในการทาํปฏิกิริยา 

3. ควรมีการพฒันา tube reactor ของโลหะชนิดอ่ืนเพื่อช่วยเป็นตวัเร่งปฏิกิริยาในการสังเคราะห์

สารอ่ืนๆ ของแต่ละปฏิกิริยา 

4. ควรมีการเตรียมพร้อมก่อนปฏิบติัการทดลอง โดยทาํการศึกษาถึงคุณสมบติัและอนัตรายของ

สารเคมีท่ีใชใ้นการทาํปฏิกิริยารวมทั้งอุปกรณ์และเคร่ืองมือท่ีใชใ้นการทดลอง 
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ข้อมูลพืน้ฐานของสารเคมีทีใ่ช้ในการทดลอง 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



ช่ือโครงการวจิัย   "คุณลกัษณะความสมัพนัธ์ทางไฟฟ้า และ เคมีในสภาวะการเกิดเงาบางส่วนบนเซลแสงอาทิตย ์ชนิดสียอ้มไวแสง"  

"Electrical and Chemical Characteristic under Partially Shaded of  Dye Sensitized Solar Cell" 

ปีงบประมาณ 2552  

 74 

ข้อมูลพืน้ฐานของสารเคมีทีใ่ช้ในการทดลอง 

 

1. Triethylamine 

 

 
 

 

ช่ือพอ้ง                           : N, N-diethylethanamine, TEN, di(ethylamino)ethane,     

    Diethylaminoethane, ethanamine 

สูตรโครงสร้าง    : (C2H5)3N 

ลกัษณะทางกายภาพ   : เป็นของเหวไม่มีสี   มีกล่ินเอมีนรุนแรง 

จุดหลอมเหลว    : -115 °C 

จุดเดือด    : 89 °C 

ความเสถียร  : มีความเสถียร, ไวไฟสูง 

ความเป็นพิษ                  : เป็นอนัตรายต่อระบบทางเดินหายใจ ระบบทางเดินอาหาร                                       

  ตบั  กดักร่อนผวิหนงัและระบบประสาท 

การป้องกนั                     : สวมแวน่ตา  ใส่ถุงมือและอยูใ่นหอ้งท่ีมีอากาศถ่ายเทไดดี้ 
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2. Dimethylformamide 

 

 
 

ช่ือพอ้ง                          : N, N-dimethylformamide, dimethylformamide, 

    N-formyldimethylamine, DMF, U-4224, DMFA, NSC5356 

สูตรโครงสร้าง    : HCON(CH3)2 

ลกัษณะทางกายภาพ   : เป็นของเหลวไม่มีสี  มีกล่ินแอมโมเนียเล็กนอ้ย 

จุดหลอมเหลว    : -61 °C 

จุดเดือด    : 153 °C 

ความเสถียร  : มีความเสถียร 

ความเป็นพิษ                  : เป็นอนัตรายต่อระบบทางเดินหายใจ ระบบทางเดินอาหาร                                       

  ตบั  ไต ถึงขั้นเสียชีวติได ้

การป้องกนั                     : สวมแวน่ตา  ใส่ถุงมือและอยูใ่นหอ้งท่ีมีอากาศถ่ายเทไดดี้ 

 

3. Benzene 

 

 
 

ช่ือพอ้ง                           : (6)annulene, benzin, benzol, benzole, benzolene, phene,  

    phenyl hydride, pyrobenzole,  coal naphtha 

สูตรโครงสร้าง    : C6H6 

ลกัษณะทางกายภาพ   : เป็นของเหลวไม่มีสี  
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จุดหลอมเหลว    : 5.5 °C 

จุดเดือด    : 80 °C 

ความเสถียร  : มีความเสถียร, ไวไฟสูง 

ความเป็นพิษ                  : อนัตรายระยะสั้น  จะมีอาการคล่ืนไส้  อาเจียน  วงิเวยีนศีรษะ   

  มีอนัตรายต่อผวิหนงั  ส่วนในระยะยาว  มีอนัตรายต่อสายตาและ 

  ผวิหนงั ตบั  ไต ถึงขั้นเสียชีวติได ้

การป้องกนั                     : สวมแวน่ตา  ใส่ถุงมือและอยูใ่นหอ้งท่ีมีอากาศถ่ายเทไดดี้ 

 

4. Hexane 

 

 
 

ช่ือพอ้ง                           : butyl ethylene, hex-1-ene  

สูตรโครงสร้าง    : C6 H12 

ลกัษณะทางกายภาพ   : เป็นของเหลวไม่มีสี  

จุดหลอมเหลว    : -140°C ถึง -139 °C 

จุดเดือด    : 62 °C ถึง 63°C 

ความเสถียร  : มีความเสถียร, ไวไฟสูง 

ความเป็นพิษ                  : มีอนัตรายต่อปอด  หากกลืนกินหรือสูดดมเขา้ไป  และเป็นอนัตราย 

  ต่อผวิหนงัและตา 

การป้องกนั                     : สวมแวน่ตา  ใส่ถุงมือและอยูใ่นหอ้งท่ีมีอากาศถ่ายเทไดดี้ 
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5. Toluene 

 

 
 

ช่ือพอ้ง                           : methylbenzene, phenylmethane, toluol, antisal 1A, CP 25,  

    methacide, methylbenzol, NCI-C07272, RCRA waste number  

    U220, tolu-sol 

สูตรโครงสร้าง    : C7H8 

ลกัษณะทางกายภาพ   : เป็นของเหลวไม่มีสี  กล่ินคลา้ย Benzene 

จุดหลอมเหลว    : -93 °C 

จุดเดือด    : 110.6°C 

ความเสถียร  : มีความเสถียร, ไวไฟสูง 

ความเป็นพิษ                 : มีอนัตรายต่อระบบการหายใจ  ระบบทางเดินอาหาร  และผวิหนงั 

การป้องกนั                     : สวมแวน่ตา  ใส่ถุงมือและอยูใ่นหอ้งท่ีมีอากาศถ่ายเทไดดี้ 
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ภาคผนวก ข 

ข้อมูลทางสเปคโตรสโกปี 
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1H NMR (500 MHz) of  Tribenzohexadehydro[12]annulene in CDCl3.(ขวดทดลอง) 

 

 

 

 
 

13C NMR (125 MHz) of  Tribenzohexadehydro[12]annulene in CDCl3.(ขวดทดลอง) 

 



ช่ือโครงการวจิัย   "คุณลกัษณะความสมัพนัธ์ทางไฟฟ้า และ เคมีในสภาวะการเกิดเงาบางส่วนบนเซลแสงอาทิตย ์ชนิดสียอ้มไวแสง"  

"Electrical and Chemical Characteristic under Partially Shaded of  Dye Sensitized Solar Cell" 

ปีงบประมาณ 2552  

 80 

 
 

 

1H NMR (500 MHz) of  Tribenzohexadehydro[12]annulene in CDCl3.(คอปเปอร์ทิวรีแอคเตอร์) 

 

 

 

 
 

 

13C NMR (125 MHz) of  Tribenzohexadehydro[12]annulene in CDCl3.(คอปเปอร์ทิวรีแอคเตอร์) 
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รูปภาพการทดลอง 
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รูปที ่1ค   ชุดการทดลองตอนท่ี 1 โดยวธีิ  oligomerlization 

 

 
 

รูปที ่2ค   การสังเคราะห์ไตรเบนโซเฮกซะดีไฮโดร[12]แอนนูลีน 
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รูปที ่3ค   Copper tube ท่ีใชใ้นการทดลอง 

 

 
 

รูปที ่4ค  ภาชนะดกัก๊าซบรรจุ Parafin oil 
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รูปที ่5ค  ชุดการทดลองตอนท่ี 2 โดยเทคนิค Copper tube reactor 

 

 
 

รูปที ่5ค crude จากการสังเคราะห์  
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รูปที ่6ค   ขั้นตอนการทาํสารใหบ้ริสุทธ์ิ 

 

 
 

รูปที ่7ค   ผลึกสารประกอบไตรเบนโซเฮกซะ[12]แอนนูลีน 
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ประวตัิผู้ทาํการวจัิย 
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ประวตัผิู้วจิยั 

 

ช่ือ   นายอนุสรณ์ วรสิงห์ 

วนั เดือน ปีเกิด  20 พฤศจิกายน พ.ศ. 2509 

ท่ีอยูปั่จจุบนั 69/53 ม.1 ตาํบลวดัจนัทร์ อาํเภอเมือง จงัหวดัณุโลก 

 

ประวตัิการศึกษา 

พ.ศ. 2523  ประกาศนียบตัรมธัยมศึกษาตอนตน้ โรงเรียนปัฐวกิรณ์วิทยา  

พ.ศ. 2525  ประกาศนียบตัรมธัยมศึกษาตอนปลาย โรงเรียนบางกะปิ 

พ.ศ. 2530 ปริญญาวทิยาศาสตร์บณัฑิต สาขาเคมี  

  มหาวทิยาลยัรามคาํแหง 

พ.ศ. 2538 ปริญญาวทิยาศาสตร์มหาบณัฑิต สาขาเคมีอินทรีย ์ 

  มหาวทิยาลยัมหิดล    

พ.ศ. 2542 ปริญญาวทิยาศาสตร์ดุษฎีบณัฑิต สาขาเคมีอินทรีย ์ 

มหาวทิยาลยัโทริซึ   ประเทศญ่ีปุ่น 

พ.ศ. 2544 ประกาศนียบตัรงานวจิยัหลงัปริญญาเอก สาขาเคมีอินทรียส์ังเคราะห์ 

มหาวทิยาลยัโทริซึ   ประเทศญ่ีปุ่น 
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