
 
 

บทที ่3 

วธีิดําเนินการวจิัย 

 

 สารประกอบเชิงซ้อนของเหล็ก สังกะสี และทองแดงกับลิแกนด์มลัติเดนเตต มีวสัดุอุปกรณ์ 

สารเคมี เคร่ืองมือท่ีใช ้และวธีิการศึกษา ดงัน้ี 

 

วสัดุ และอุปกรณ์ 

 1.  บีกเกอร์ ขนาด 50 มิลลิลิตร  2.  หลอดหยด 

 3.  แท่งแกว้คนสาร   4.  กระจกนาฬิกา 

 5.  จุกยาง    6.  ปิเปต ขนาด 10 มิลลิลิตร 

 7.  ชอ้นตกัสาร    8.  พาราฟิลม์ 

 9.  กระดาษพเีอช    10.  เตาอบ  

 11.  เตาใหค้วามร้อน   12.  ขวดไวอลั 

 13.  หลอดทดลอง    14.  นํ้ากลัน่ 

 15.  แท่งแม่เหล็กคนสาร   16.  กระดาษกรอง 

 17.  ชุดรีฟลกัซ์สาร   18.  ขวดกน้กลม ขนาด 50 มิลลิลิตร 

 19.  ปิเปตขนาด 1 และ 5 มิลลิลิตร  20.  อะลูมิเนียมฟอยล ์

 21.  เคร่ืองชัง่สารเคมี ความละเอียด 4 ตาํแหน่ง 22. แผน่ TLC สาํเร็จรูป 

 

สารเคม ี

 1. Glycine ethyl ester hydrochloride ; NH2CH2COOC2H5 · HCl มวลโมเลกุลเท่ากบั 139.58 กรัมต่อโมล 

เกรด ACS reagent  ความบริสุทธ์ิ ≥ 98.5 % บริษทั Sigma - Aldrich 

 2. 2,6-bis(hydroxymethyl)-p-cresol ; CH3C6H2(CH2OH)2OH มวลโมเลกุลเท่ากบั 168.19  กรัมต่อโมล 

เกรด ACS reagent  ความบริสุทธ์ิ  95.0 % บริษทั Sigma - Aldrich 

 3. Manganese(IV) oxide ; MnO2 มวลโมเลกุลเท่ากับ 168.19  กรัมต่อโมล ความบริสุทธ์ิ  86.94% 

บริษทั Sigma - Aldrich 

 4. Celite บริษทั Sigma - Aldrich 

 5. Chloroform ; CHCl3 มวลโมเลกุลเท่ากับ 119.38 กรัมต่อโมล เกรด ACS reagent  ความบริสุทธ์ิ  ≥ 

99.9% บริษทั Sigma - Aldrich 
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 6. Sodium perchlorate ; NaClO4 มวลโมเลกุลเท่ากบั 122.44 กรัมต่อโมล ความบริสุทธ์ิ � ≥ 99.8 % 

บริษทั Sigma - Aldrich 

 7. เอทานอล (Ethanol ; C2H5OH) มวลโมเลกุลเท่ากับ 46.07 กรัมต่อโมล เกรด ACS reagent  ความ

บริสุทธ์ิ � ≥ 99.5 % บริษทั Sigma - Aldrich  

 8. กรดไฮโดรคลอริก  (Hydrochloric acid ; HCl) มวลโมเลกุลเท่ากับ 36.46 กรัมต่อโมล เกรด ACS 

reagent  บริษทั Sigma - Aldrich 

 9. Potassium hydroxide ; KOH  มวลโมเลกุลเท่ากับ 56.11 กรัมต่อโมล เกรด ACS reagent  บริษัท 

Sigma - Aldrich 

 10. Salicyladehyde ; 2-(HO)C6H4CHO มวลโมเลกุลเท่ากบั 122.12 กรัมต่อโมล ความบริสุทธ์ิ � ≥ 

98.0 % บริษทั Sigma - Aldrich 

 11. Glacial acetic acid ; CH3CO2H มวลโมเลกุลเท่ากบั 60.05 กรัมต่อโมล ความบริสุทธ์ิ � ≥ 99.7 % 

บริษทั Sigma - Aldrich 

 12. Dichloromethane ; CH2Cl2 มวลโมเลกุ ลเท่ ากับ 84.93 กรัมต่อโมล เกรด ACS reagent  ความ

บริสุทธ์ิ � ≥ 99.7 % บริษทั Sigma - Aldrich 

 13. Sodium hydrogen carbonate ; NaHCO3 มวลโมเลกุลเท่ากับ 84.01 กรัมต่อโมล เกรด ACS reagent  

ความบริสุทธ์ิ � ≥ 99.5 % บริษทั Sigma - Aldrich 

 14. Anhydrous sodium sulfate ; Na2SO4 มวลโมเลกุลเท่ากับ 142.04 กรัมต่อโมล เกรด ACS reagent  

ความบริสุทธ์ิ � ≥ 99.0 % บริษทั Sigma - Aldrich 

 15. Sodium borohydride ; NaBH4 มวลโมเลกุลเท่ากบั 37.83 กรัมต่อโมล ความบริสุทธ์ิ � ≥ 99.0 % 

บริษทั Sigma - Aldrich 

 16. Tetrahydrofuran (THF) ; C4H8O มวลโมเลกุลเท่ากบั 72.11 กรัมต่อโมล ความบริสุทธ์ิ � ≥ 99.9 

% บริษทั Sigma - Aldrich 

 17. Sodium acetate trihydrate ; CH3COONa⋅3H2O มวลโมเลกุลเท่ากบั 136.18 กรัมต่อโมล เกรด ACS 

reagent  ความบริสุทธ์ิ � ≥ 99.0 % บริษทั Sigma - Aldrich 

 18. Triethylamine ; (C2H5)3N มวลโมเลกุ ลเท่ ากับ 101.19 กรัมต่อโมล เกรด ACS reagent  ความ

บริสุทธ์ิ � ≥ 99.8 % บริษทั Sigma - Aldrich 

 19. เมทานอล (Methanol ; CH3OH) มวลโมเลกุลเท่ากับ 32.04 กรัมต่อโมล เกรด ACS reagent  ความ

บริสุทธ์ิ � ≥ 99.8 % บริษทั Sigma - Aldrich 

 20. 2-Aminomethylpyridine ; C6H8N2 มวลโมเลกุลเท่ากบั 108.14 กรัมต่อโมล ความบริสุทธ์ิ �  99.0 

% บริษทั Sigma - Aldrich 
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 21. Ethyl acetate ; CH3COOC2H5 มวลโมเลกุลเท่ากับ 88.11 กรัมต่อโมล ความบริสุทธ์ิ  ≥ 99.5% 

บริษทั Sigma - Aldrich 

 22. Ferrous(II) chloride tetrahydrate ; FeCl2� ⋅4H2O มวลโมเลกุ ลเท่ ากั บ  198.81 กรั มต่ อโมล                 

ความบริสุทธ์ิ �  99.0 % บริษทั Sigma - Aldrich 

 23. Ferric(III) chloride hexahydrate ; FeCl3⋅6H2O มวลโมเลกุ ลเท่ ากับ 270.30 กรัมต่ อโมล ความ

บริสุทธ์ิ �  97.0 % บริษทั Sigma - Aldrich 

 24. Zinc(II) acetate dehydrate ; Zn(CH3COO)2�⋅2H2O มวลโมเลกุลเท่ากับ 219.51 กรัมต่อโมล ความ

บริสุทธ์ิ �  99.99 % บริษทั Sigma - Aldrich 

 25. Copper(II) acetate monohydrate ; Cu(CH3COO)2�⋅H2O มวลโมเลกุลเท่ากับ 199.65 กรัมต่อโมล 

บริษทั Sigma - Aldrich 

 

เคร่ืองมือทีใ่ช้ 

 1. ฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโทรมิเตอร์ (FT-IR) ยี่ห้อ Perkin Elmer เตรียมโดยวิธีอดั

สารตวัอย่างเป็นแผ่น (Disc) โดยผสมสารตวัอย่างกบัโพแทสเซียมโบรไมด์ (KBr) แล้วนําไปวิเคราะห์

ในช่วงเลขคล่ืน 4000 – 400 cm-1  

 2. นิวเคลียร์ แมกเนติก เรโซแนนซ์ สเปกโทรมิเตอร์ (Fourier Transform Nuclear Magnetic 

Resonance Spectrometer; FT-NMR) ศึกษาทั้งชนิดโปรตอนเอ็นเอ็มอาร์ (1H-NMR) และคาร์บอน-

13 เอน็เอม็อาร์ (13C-NMR) ในตวัทาํละลาย CDCl3 

 3. เคร่ืองวิเคราะห์หามวลโมเลกุล ดว้ยเคร่ือง Thermo Finnigan MAT 95XL โดยใช้เมทานอลเป็น

ตวัทาํละลายและทาํใหเ้กิดการแตกตวัเป็นไอออนดว้ยวธีิ Electrospray Ionisation (ESI) 

 4. อลัตราไวโอเลต - วสิิเบิลสเปกโทรโฟโตมิเตอร์ (UV-Vis) ยีห่อ้ Shimadzu UV - 1601 เตรียมสาร

ตวัอยา่งละลายในตวัทาํละลายเมทานอล จากนั้นนาํไปวเิคราะห์ในช่วงแสงท่ีตามองเห็น (Visible) ช่วงความ

ยาวคล่ืนตั้งแต่ 390 - 800 นาโนเมตร 

 

วธีิการทดลอง 

 ตอนที ่1 สังเคราะห์ลแิกนด์มัลติเดนเตตรวมทั้งสารประกอบเชิงซ้อนเหลก็ สังกะสี และทองแดง 

การสังเคราะห์สารประกอบ 2-hydroxy-3-chloromethyl-5-methylbenzaldehyde (3) 

 1. 2,6-bis(hydroxymethyl)-p-cresol 10 กรัม ละลายในลายละลายคลอโรฟอร์ม 150 มิลลิลิตร เติม 

Manganese(IV) oxide จาํนวน 50 กรัม คนสารละลายท่ีอุณหภูมิห้องตลอดเวลา 16 ชัว่โมง จากนั้นนาํสารละลาย

ท่ีไดม้ากรองแบบลดความดนัดว้ยซีไลต ์สารละลายท่ีผา่นการกรองนาํมาระเหยตวัทาํละลายดว้ยวธีิการระเหย
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ตวัทาํละลายแบบลดความดนั หลงัจากนั้นทาํการสกดัดว้ยโทลูอีนร้อนจาํนวน 50 มิลลิลิตร จะไดส้ารประกอบ 

ไดส้าร 2-hydroxy-3-hydroxymethyl-5-methylbenzaldehyde (2) 

 2. นําสารประกอบ 2-hydroxy-3-hydroxymethyl-5-methylbenzaldehyde (2) ท่ีได้จากข้อ 1 มา 

6.00 กรัมละลายในตวัทาํละลายเอทานอล 54 มิลลิลิตร จากนั้ นเติมกรดไฮโดรคลอกริกเข้มข้น 140 

มิลลิลิตร ท่ีอุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส คนสารละลายเป็นเวลา 2 ชัว่โมง นาํสารละลายท่ีไดม้าระเหยตวั

ทาํละลายดว้ยวิธีการระเหยตวัทาํละลายแบบลดความดนั จะไดส้ารประกอบ 2-hydroxy-3-chloromethyl-

5-methylbenzaldehyde (3) 

 

การสังเคราะห์สารประกอบ N-(2-hydroxybenzyl)glycine ethyl ester (3 - 1) 

 ละลาย Glycine ethyl ester hydrochloride 8.34 กรัม ใน 1 M KOH จาํนวน 60 มิลลิลิตร จากนั้นเติม

ลายละลายดงักล่าวลงใน Salicyladehyde ท่ีละลายอยูใ่นสารละลายเอทานอล 50 มิลลิลิตร คนสารละลาย 20 

นาที จะไดส้ารละลายท่ีเหลืองขุ่น จากนั้นเติมสารละลายเมทานอลลงไป 50 มิลลิลิตร คนสารละลายต่อเป็น

เวลา 2 ชัว่โมง นาํสารละลายท่ีไดม้าเติม Sodium borohydride จาํนวน 4.00 กรัม ท่ีอุณหภูมิ 0 องศาเซลเซียส 

คนสารละลายเป็นเวลา 20 นาที ปรับ pH ของสารละลายให้มี pH เท่ากับ 4 ด้วยกรดอะซีติกเขม้ข้น นํา

สารละลายมาระเหยตวัทาํละลายดว้ยวิธีการระเหยตวัทาํละลายแบบลดความดนัไดต้ะกอนสีขาวเกิดข้ึน นาํ

ตะกอนสีขาวมาผสมนํ้ ากลัน่ 90 มิลลิลิตร ทาํการสกดัดว้ยไดคลอโรมีเทนจาํนวน 4 คร้ังๆละ 50 มิลลิลิตร 

นาํสารละลายชั้นอินทรียม์าสกดัด้วย Sodium hydrogen carbonate อ่ิมตวั จาํนวน 4 คร้ังๆละ 50 มิลลิลิตร 

จากนั้นนาํสารละลายชั้นอินทรียม์าเติม Anhydrous sodium sulfate กรองสารละลายท่ีไดแ้ละนาํสารละลาย

มาระเหยตัวทําละลายด้วยวิธีการระเหยตัวทําละลายแบบลดความดัน จะได้สารประกอบ N-(2-

hydroxybenzyl)glycine ethyl ester (3 - 1) 

 

การสังเคราะห์สารประกอบ [(3-Formyl-2-hydroxy-5-methyl-benzyl)-(2-hydroxy-benzyl)-amino]-

acetic acid ethyl ester (4) 

 N-(2-hydroxybenzyl)glycine ethyl ester 2.30 กรัม (3 - 1) มาละลายในตวัทาํละลายเตตระไฮโดรฟิวแรน 

(THF) 100 มิลลิ ลิตร จากนั้ นเติม 2-hydroxy-3-chloromethyl-5-methylbenzaldehyde 1.94 กรัม (ท่ีได้จากการ

ทดลองตอนท่ี 1) ลงไป จะได้สารละลายสีเหลืองใส นําสารละลายท่ีได้มาเติมไตรเอทิลลามีน จาํนวน 4.5 

มิลลิลิตร คนสารละลายท่ีอุณหภูมิห้อง เวลา 18 ชัว่โมง นาํสารละลายท่ีไดม้าระเหยตวัทาํละลายดว้ยวิธีการ

ระเหยตวัทาํละลายแบบลดความดนัจะไดต้ะกอนสีขาว เติมนํ้ าลงในตะกอนสีขาว แลว้ทาํการสกดัดว้ยไดคลอ

โรมีเทน จาํนวน 3 คร้ัง ๆ  ละ 35 มิลลิลิตร เติม anh. Na2SO4 จากนั้นระเหยตวัทาํละลายออก ไดส้ารประกอบ [(3-

Formyl-2-hydroxy-5-methyl-benzyl)-(2-hydroxy-benzyl)-amino]-acetic acid ethyl ester (4) 
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การสั งเคราะห์สารประกอบ  Methyl 2-((2-hydroxy-5-methyl-3-((pyridin-2-ylmethylamino)methyl) 

benzyl)(2-hydroxybenzyl)amino]-acetate (HHPBMA) (5) 

 [(3-Formyl-2-hydroxy-5-methyl-benzyl)-(2-hydroxy-benzyl)-amino]-acetic acid ethyl ester 5.35 ก รั ม 

ละลายในตวัทาํละลายเมทานอล 150 มิลลิลิตร จากนั้นเติม 2-aminomethylpyridine 1.64 กรัม จะไดส้ารละลาย

สีเหลืองใส คนสารละลายเวลา 2 ชัว่โมง แลว้ทาํให้เยน็ท่ีอุณหภูมิห้อง เติม Sodium borohydride 2 กรัม รีฟลกัซ์

สารละลายท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส เวลา 2 ชัว่โมง แลว้ทาํให้เยน็ท่ีอุณหภูมิหอ้งคนสารละลายต่อเป็นเวลา 

24 ชั่วโมง ระเหยตวัทาํละลายออกจะได้ตะกอนสีส้ม เติมนํ้ าจาํนวน 100 มิลลิลิตร และไดคลอโรมีเทน

จาํนวน 100 มิลลิลิตร ปรับ pH = 4 ดว้ยกรดเกลือเขม้ขน้ จากนั้นทาํการสกดัดว้ยไดคลอโรมีเทนจาํนวน 2 

คร้ัง ๆ  ละ 75 มิลลิลิตร จากนั้นนาํสารละลายชั้นอินทรียม์าเติม Anhydrous sodium sulfate กรองสารละลายท่ี

ได้และนําสารละลายมาระเหยตัวทําละลายด้วยวิธีการระเหยตัวทําละลายแบบลดความดัน จะได้

สารประกอบ  Methyl 2-((2-hydroxy-5-methyl-3-((pyridin-2-ylmethylamino)methyl)benzyl)(2-hydroxybenzyl) 

amino]-acetate (5) 

 

การสั งเคราะห์ ส ารป ระกอบ  Methyl 2-((2-hydroxy-5-methyl-3-(((2-amino-2-oxoethyl)pyridin-2-

ylmethylamino)methyl)benzyl)(2-hydroxybenzyl)amino]-acetate [H2L] (6) 

 Methyl 2 -( ( 2 -hydroxy-5 -methyl-3 -( ( pyridin-2 -ylmethylamino)methyl)benzyl)(2 -

hydroxybenzyl)amino]-acetate 300 มิลลิกรัม ละลายในตัวทําละลายอะซิโตนไนไตรล์  จํานวน 40 

มิลลิลิตร เติมโซเดียมคาร์บอเนต จาํนวน 75 มิลลิกรัม คนเป็นเวลา 10 นาที จากนั้นเติมโบรโมอะเซตทา

ไมด์ 95 มิลลิกรัม คนสารละลายท่ีได้เป็นเวลา 4 ชั่วโมง นาํสารละลายมาระเหยตวัทาํละลาย นาํสารท่ี

ได้มาเติม sodium hydrogen carbonate อ่ิมตัว ทาํการสกัดด้วยไดคลอโรมีเทนจาํนวน 3 คร้ัง ๆ ละ 25 

มิลลิลิตร นําสารละลายชั้ นอินทรีย์มาเติม anhydrous sodium sulfate กรองสารละลายท่ีได้และนํา

สารละลายมาระเหยตวัทาํละลายดว้ยวิธีการระเหยตวัทาํละลายแบบลดความดนั จะไดส้ารประกอบ [{3-

Carbamoylmethyl-pyridine-2 -ylmethyl-amino)-methyl]-2 -hydroxy-5 -methyl-benzyl}-(2 -hydroxy-

benzyl)-amino]-acetic acid ethyl ester] (6) 

 

การสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อน M1M2L  เม่ือ M1 คือ Fe(II), Fe(III), M2 คือ Fe(III), Zn(II) และ L คือ 

ไอออนลบของ H2L 

 สารประกอบเชิงซ้อน (1) เตรียมดงัน้ี นาํลิแกนด์ H2L ปริมาณ 0.08 กรัม ละลายในตวัทาํละลาย

เมทานอลจาํนวน 20 มิลลิลิตร เติม FeCl3⋅6H2O ปริมาณ 0.207 กรัม และ FeCl2⋅4H2O ปริมาณ 0.192 กรัม 

จะไดส้ารละลายสีม่วงดาํ จากนั้นเติม CH3COONa⋅H2O ปริมาณ 0.11 กรัม คนสารละลายท่ีอุณหภูมิ 40 
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องศาเซลเซียสเป็นเวลา 15 นาที เติม NaClO4 ปริมาณ 0.08 กรัม คนเป็นเวลา 30 นาที เติม KOH  เขม้ขน้ 1 

โมลาร์ คนสารละลายต่ออีก 5 นาที คนสารละลายท่ีอุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส กรองสารละลายตั้งท่ีไว้

ท่ีอุณหภูมิหอ้งจะปรากฏผงสีม่วงของ [Fe2(L)(µ-O)(H2O)2](ClO4)2⋅4H2O (1) 

 สารประกอบเชิงซ้อน (2) เตรียมด้วยวิธิเดียวกนัโดยใช้ FeCl3⋅6H2O กบั Zn(CH3COO)2⋅2H2O 

จะปรากฏผงสีม่วงนํ้าตาลของ [Fe2Zn2(L)2(µ-O)(µ-OH)(O-Ac)2]⋅ClO4 (2) 

 สําหรับสารประกอบเชิงซ้อนของโลหะคู่ เหล็ก - ทองแดงท่ีเตรียมจากปฏิกิริยาระหว่าง 

FeCl3⋅6H2O, Cu(CH3COO)2⋅H2O และ H2L ผลการทดลอง พบว่า สารตั้งต้นทั้ง 3 ชนิดไม่เกิดปฏิกิริยา

เพื่อใหไ้ดส้ารประกอบเชิงซ้อนโลหะคู่ Fe(III) - Cu(II) ตามตอ้งการ 

 

ตอนท่ี 2 วิเคราะห์สมบติัทางกายภาพของสารประกอบเชิงซ้อนของเหล็ก สังกะสี และทองแดงกบัลิ

แกนดม์ลัติเดนเตต 

 นําสารประกอบเชิงซ้อนของเหล็ก สังกะสีและทองแดงกับลิแกนด์มลัติเดนเตตในแต่ละการ

ทดลอง มาศึกษาสมบติัทางกายภาพดว้ยเคร่ืองมือต่าง ๆ  ดงัน้ี 

 1. ฟูเรียทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโทรมิเตอร์ ศึกษาลกัษณะการสั่นพนัธะในสารตวัอยา่ง และ

บอกหมู่ฟังกช์นัท่ีไดจ้ากการเลขคล่ืน (Wavenumber ; cm-1) 

 2. นิวเคลียร์ แมกเนติก เรโซแนนซ์ สเปกโทรมิเตอร์ (Fourier Transform Nuclear Magnetic 

Resonance Spectrometer; FT-NMR) ศึกษาทั้งชนิดโปรตอนเอ็นเอ็มอาร์ (1H-NMR) และคาร์บอน-

13 เอน็เอม็อาร์ (13C-NMR) ในตวัทาํละลาย CDCl3 

 3. เคร่ืองวิเคราะห์หามวลโมเลกุล ดว้ยเคร่ือง Thermo Finnigan MAT 95XL โดยใชเ้มทานอลเป็น

ตวัทาํละลายและทาํใหเ้กิดการแตกตวัเป็นไอออนดว้ยวธีิ Electrospray Ionisation (ESI) 

 4. อลัตราไวโอเลต - วิสิเบิลสเปกโทรโฟโตมิเตอร์ (UV – Visible) ช่วงความยาวคล่ืน 390 - 800 นา

โนเมตร แสดงขอ้มูลการเกิด inner-ligand charge transfer metal to ligand หรือ ligand to metal  


