
 
 

บทที ่4 

ผลการวเิคราะห์ข้อมูล 

 

 โครงการวิจยัในคร้ังน้ีก่อนการสังเคราะห์สารประกอบเชิงซ้อนตอ้งเร่ิมตน้จากการสังเคราะห์ลิแกนด ์

H2L ก่อน โดยวธีิการสังเคราะห์สรุปพอสังเขป ดงัภาพท่ี 1 
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ภาพท่ี 1 การสังเคราะห์ลิแกนด ์H2L ใชส้ารเคมี คือ (a) MnO2 และ CHCl3, (b) HCl และ EtOH,  

(c) Et3N และ THF, (d) MeOH และ NaBH4, (e) CH3CN และ Na2CO3 
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 สารตั้ งต้น 2,6 - Bis - hydroxymethyl - 4 - methy - phenol ทาํปฏิกิริยากับ MnO2 ได้สารประกอบ 2 - 

hydroxy - 3 - (hydroxymethyl) - 5 - methylbenzalodehyde (2) จากนั้ นนําสารประกอบ (2) ทําปฏิกิริยากับกรด

ไฮโดรคลอริกไดส้ารประกอบ 3 - (chloromethyl) - 2 - (2 - hydroxyl - 5 - methylbenzaldehyde (3) นาํสารประกอบ 

(3) ทําปฏิกิ ริยากับ ethyl 2 - (2 - hydroxybenzylamino)acetate ก็จะได้สารประกอบ ethyl 2 - ((3 - formyl - 2 - 

hydroxyl - 5 - methylbenzyl)(benzyl)amino)acetate (4) นาํสารประกอบ (4) ท่ีไดท้าํปฏิกิริยากบั 2 - bromomethyl - 

pyridine ได้สารประกอบ (5) นําโบรโมอะเซตาไมด์ทําปฏิ กิ ริยากับสารประกอบ (5) ก็ จะได้ [{3- 

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

benzyl) - amino] - acetic acid ethyl ester, H2L (6) ซ่ึงเป็นลิแกนด์ท่ีต้องการจากนั้ นทําสารประกอบ (6) ให้

บริสุทธ์ิดว้ยเทคนิคคอลมัน์โครมาโทกราฟฟี 
 

การศึกษาสมบัตทิางสเปกโทรสโกปีด้วยเทคนิคอนิฟราเรดสเปกโทรสโกปี 

 โครงสร้างของสารประกอบ 2-hydroxy-3-chloromethyl-5-methylbenzaldehyde และขอ้มูลการดูดกลืน

รังสีอินฟราเรด แสดงดงัตารางท่ี 1 
 

OHO Cl  
 

 ตารางที่  1 ข้อมูลก ารดูดก ลืนรัง สีอินฟ รา เรดของสารป ระ กอบ  2-hydroxy-3-

chloromethyl-5-methylbenzaldehyde 
 

เลขคล่ืน (cm-1) หมู่ฟังก์ชัน 

2982 ν(CH-sp2) 

2929 ν(CH-sp3) 

1651 ν(C=O) 

1622 ν(C=C) 

1470 δ(OH) in - of - plane 

988 δ(=CH) 

769 δ(OH) out - of - plane 
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 โครงสร้างของสารประกอบ N-(2-hydroxybenzyl)glycine ethyl ester 
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 ตารางท่ี 2 ขอ้มูลการดูดกลืนรังสีอินฟราเรดของสารประกอบ N-(2-hydroxybenzyl)glycine ethyl ester 

 

เลขคล่ืน (cm-1) หมู่ฟังก์ชัน 

3330 ν(N-H of secondary amine) 

3058 ν(CH-sp2) 

2988 ν(CH-sp3) 

1739 ν(C=O) 

1613 ν(C=C) 

1492 δ(OH) in - of - plane 

1128, 1027 ν(C-O) 

1378 δ(CH3) 

1257 δ(CH2) 

936 δ(=CH) 

757 δ(C-H) out - of - plane 

615 δ(N-H wagging) 
 

 

 

 

 

 



18 

 

 โครงสร้างของสารประกอบ Methyl 2 - ((2 - hydroxy - 5 - methyl - 3 - ((pyridine - 2 -ylmethylamino) 

methyl)benzyl)(2 - hydroxybenzyl)amino] - acetate (HHPBMA) 
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 ตารางท่ี 3 ขอ้มูลการดูดกลืนรังสีอินฟราเรดของสารประกอบ Methyl 2 - ((2 - hydroxy - 5 - methyl - 3 - 

((pyridine - 2 -ylmethylamino)methyl)benzyl)(2 - hydroxybenzyl)amino] - acetate (HHPBMA) 

 

เลขคล่ืน (cm-1) หมู่ฟังก์ชัน 

3054 ν(CH-sp2) 

1748 ν(C=O) 

1596 ν(C=C) 

1490 δ(OH) in - of - plane 

1102, 1042 ν(C-O) 

1259 δ(CH2) 

868 δ(=CH) 

757 δ(C-H) out - of - plane 
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 โครงสร้างของสารประกอบ Methyl 2-((2-hydroxy-5-methyl-3-(((2-amino-2-oxoethyl)pyridin-2-

ylmethylamino)methyl)benzyl)(2-hydroxybenzyl)amino]-acetate [H2L] 
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 ตารางท่ี 4 ขอ้มูลการดูดกลืนรังสีอินฟราเรดของสารประกอบ Methyl 2-((2-hydroxy-5-methyl-3-(((2-

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

 

เลขคล่ืน (cm-1) หมู่ฟังก์ชัน 

3389 ν (N-H primary amine) 

3198 ν (N-H primary amine) 

3017 ν(CH-sp2) 

1751 ν(C=O) 

1597 ν(C=C) 

1459 δ(OH) in - of - plane 

1101,1041 ν(C-O) 

1249 δ(CH2) 

866 δ(=CH) 

757 δ(C-H) out - of - plane 
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การศึกษาสมบัตทิางสเปกโทรสโกปีด้วยเทคนิคนิวเคลยีร์แมกเนติกเรโซแนนซ์สปกโทรสโกปี 

 การศึกษาเอ็นเอ็มอาร์ชนิดโปรตอน (1H NMR) เป็นเทคนิคท่ีใชย้ืนยนัความถูกตอ้งในการพิสูจน์

โครงสร้างของสารประกอบท่ีสังเคราะห์ได ้ซ่ึงเป็นเทคนิคท่ีเก่ียวขอ้งกบัการดูดกลืนคล่ืนแม่เหล็กไฟฟ้า

ในช่วงคล่ืนวิทยซ่ึุงมีพลงังานอยูใ่นช่วงท่ีจะทาํให้เกิดการเปล่ียนแปลง “สปิน” ซ่ึงเป็นสมบติัเฉพาะของ

นิวเคลียสแต่ละชนิด 

 ในการวดัสัญญาณ NMR จะต้องนําตวัอย่างท่ีละลายในตวัทาํละลายท่ีเหมาะสม (ซ่ึงจะต้อง

ปราศจากนิวเคลียสชนิดเดียวกบัท่ีกาํลงัจะตรวจวดัสัญญาณ NMR ตวัอย่างเช่นหากจะวดัสัญญาณของ

โปรตอนในสารตวัอย่างตวัทาํละลายจะตอ้งไม่มีโปรตอน เช่น CCl4 หรือตอ้งเป็นตวัทาํละลายท่ีมีดิวที

เรียมแทน เช่น CDCl3) อยู่ในหลอดแก้วเล็ก ๆ ขนาดเส้นผ่าศูนย์กลางประมาณ 5 มิลลิเมตรแฃะยาว

ประมาณ 7 หรือ 8 น้ิวไปวางไวใ้นสนามแม่เหล็กท่ีมีความแรงมาก ซ่ึงโปรตอนอิสระจะเรโซแนนซ์ท่ี

ความถ่ี 60 MHz ในปัจจุบนัจะนิยมใช้แม่เหล็กแบบซูเปอร์คอนดักเตอร์ ซ่ึงจะต้องหล่อเย็นท่ีอุณหภูมิ

ประมาณ 4 K ดว้ยฮีเลียมเหลวตลอดเวลาจึงจะทาํงานได ้แม่เหล็กแบบน้ีจะสร้างสนามแม่เหล็กท่ีเขม้กว่า

แบบแม่เหล็กไฟฟ้าปกติมาก และความแรงสนามแม่เหล็กน้ีเองท่ีเป็นตวับ่งช้ีประสิทธิภาพของเคร่ือง NMR 

โดยมกัจะเปรียบเทียบด้วยตวัเลขสัญญาณความถ่ีของโปรตอน เช่นเคร่ือง 500 MHz, 200 MHz หรือ 60 

MHz โดยถ้ายิ่งตัวเลขมาก แสดงถึงประสิทธิภาพท่ีสูงกว่าทั้ งความละเอียด (resolution) และความไว 

(sensitivity) ของการวดั 

 ตาํแหน่งค่าเคมิคลัชิพท์ของลิแกนด์ H3L ทั้งชนิด 1H - NMR และ 13C - NMR แสดงดงัภาพท่ี 6 

และภาพท่ี 7 

 

 

 

ภาพท่ี 6 1H-NMR ของลิแกนด ์H2L 
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 จากภาพท่ี 6 แสดงขอ้มูล 1H NMR (CDCl3, 500MHz) δ: 1.21 (3H, s), 2.20 (3H, s), 3.20 

(2H, s), 3.63 (2H, s), 3.66 (3H, s), 3.91 (2H, s) 3.95 (2H, s), 3.98 (2H, s), 4.13 (2H, s) 5.44 (1H, 

s), 6.75 (1H, td, J=7.5Hz,1.5Hz), 6.78 (1H, s), 6.79 (1H, m), 6.89 (1H, d, J=2Hz), 7.14 (1H, td, 

J=8Hz,1.5Hz), 7.23 (1H, d, J=7.5Hz), 7.27 (1H, dd, J=7Hz,5.5Hz), 7.38 (1H, s), 7.47 (1H, s), 

7.71 (1H, td, J=7.5Hz,1.5Hz), 8.57 (1H, m). 10.12 (1H, s) ppm 
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ภาพท่ี 7 ตาํแหน่งค่าเคมิคลัชิพท ์1H-NMR ของลิแกนด ์[H2L] 

 

 
 

ภาพท่ี 8 13C NMR ของลิแกนด ์H2L 
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 จากภาพ ท่ี  8 แส ดงข้อมู ล  13C NMR (CDCl3,125MHz) δ: 14.17, 20.34, 52.23, 52.28, 

56.89, 56.98, 57.08, 59.06, 60.48, 116.23, 118.88, 122.17, 122.24, 122.68, 122.96, 123.18, 

127.35, 128.77, 129.17, 130.67, 131.48, 136.79, 148.85, 154.18, 158.04, 158.20, 170.82, 174.03 

ppm 
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ภาพท่ี 9 ตาํแหน่งค่าเคมิคลัชิพท ์13C-NMR ของลิแกนด ์[H2L] 

 
การศึกษาสมบัตทิางสเปกโทรสโกปีด้วยเทคนิคแมสสปกโทรสโกปี 

 ใชห้ลกัการการเปล่ียนสารตวัอยา่งให้เป็นไอออน (Ionization) ในส่วนประกอบแรกของเคร่ืองมือ

ท่ีเรียกว่า ส่วนผลิตไอออน (Ionization Source) โดยมีวิธีการเปล่ียนสารตัวอย่างหลายวิธี เช่น ใช้ลํา

อิเล็กตรอนเขา้ชน (Electron Impact) เป็นตน้ เม่ือสารตวัอย่างเปล่ียนไปเป็นไอออนแลว้จะผ่านเขา้สู่ส่วน

วิเคราะห์มวล (Mass Analyzer) ท่ีมีหลายประเภทเช่นกนั ตวัอย่างเช่น ควอดรูโพล (Quadrupole) ท่ีใช้ค่า

ศกัยไ์ฟฟ้าและคล่ืนความถ่ีวิทยุในการจาํแนกมวล ส่วนประกอบสุดทา้ยไดแ้ก่ ส่วนตรวจวดั (Detector) ทาํ

หนา้ท่ีเป็นฉากรับเม่ือมีไอออนมาตกกระทบเพื่อส่งขอ้มูลไปยงัส่วนประมวลผล ไดแ้ก่ระบบคอมพิวเตอร์

ควบคุม เพื่อจะแสดงผลออกมาในกราฟท่ีมีช่ือเรียกเฉพาะวา่ แมสสเปกตรัม (Mass Spectrum) ท่ีมีแกนตั้ง

เป็นค่า Relative Intensity และแกนนอนเป็นค่ามวลต่อประจุ (m/z) เทคนิคน้ีใช้ในการหามวลโมเลกุล 

(Molecular Mass) องคป์ระกอบของธาตุ โครงสร้าง และเคมิกอลสปีซ่ี (Chemical Species) 

 ผลจากการหามวลโมเลกุลของสารประกอบเชิงซ้อน (1) และสารประกอบเชิงซ้อน (2) แสดงดงั

ภาพท่ี 10 และภาพท่ี 11 ตามลาํดบั 
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ภาพท่ี  10 แมสสเปกตรัมของสารประกอบเชิงซ้อน (1) 
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ภาพท่ี  11 แมสสเปกตรัมของสารประกอบเชิงซ้อน (2) 
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การศึกษาสมบัตทิางสเปกโทรสโกปีด้วยเทคนิคยูว-ีวสิิเบิลสเปกโทรสโกปี 

 การศึกษาคุณลกัษณะของสารประกอบเชิงซ้อนของเหล็กและสังกะสีกบัลิแกนด์มลัติเดนเตต 

(H2L) ดว้ยเทคนิคยูว-ีวิสิเบิลสเปกโทรสโกปี เตรียมสารประกอบเชิงซ้อนโดยละลายในตวัทาํละลายเมทา

นอลทาํการตรวจวดัท่ีช่วงความยาวคล่ืน 390 – 800 นาโนเมตร ปรากฏความยาวคล่ืนแถบการดูดกลืนสูงสุด 

ดงัภาพท่ี 12 และภาพท่ี 13 ซ่ึงแสดงให้เห็นลกัษณะของ charge transfer จากโลหะสู่ลิแกนด ์โดยอิเล็กตรอน

ในออร์บิทลัของอะตอมเหล็ก(III) ถูกกระตุน้ข้ึนไปอยู่ในออร์บิทลัแบบตา้นพนัธะของออกซิเจนและ

ไนโตรเจนของลิแกนด์ ซ่ึงลกัษณะของแถบการดูดกลืนกวา้งมากเน่ืองจากอิเล็กตรอนข้ึนไปอยูใ่นสภาวะ

กระตุน้ชนิด π* 
 

ตารางท่ี 5 แสดงขอ้มูลการดูดกลืนแสงสูงสุดของสารประกอบเชิงซอ้น (1) 

 

สารประกอบเชิงซอ้น 
ความยาวคล่ืนสูงสุด 

(λmax, nm) 

ค่าการดูดกลืนแสง 

(Absorbance) 

[Fe2(L)(µ-O)(H2O)2](ClO4)2⋅4H2O (1) 456 0.782 

 

 
 

ภาพท่ี 12 สเปกตราแสดงค่าการดูดกลืนแสงของสารประกอบเชิงซอ้น (1) 
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ตารางท่ี 6 แสดงขอ้มูลการดูดกลืนแสงสูงสุดของสารประกอบเชิงซอ้น (2) 

 

สารประกอบเชิงซอ้น 
ความยาวคล่ืน

สูงสุด (λmax, nm) 

ค่าการดูดกลืนแสง 

(Absorbance) 

[Fe2Zn2(L)2(µ-O)(µ-OH)(O-Ac)2]⋅ClO4 (2) 471 0.891 

 
 

 
 

ภาพท่ี 13 สเปกตราแสดงค่าการดูดกลืนแสงของสารประกอบเชิงซอ้น (2) 

 


