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บทคัดย่อ 

 

ปัจจุบัน การใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธุ์ในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง 

เป็นปฏิกิริยาท่ีให้ประสิทธิภาพสูงในการสังเคราะห์สารประกอบไบแอริลในระดับอุตสาหกรรม  

จากงานวิจัยท่ีผ่านมามีการสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธุ์โดยใช้ตัวรองรับท่ีแตกต่างกัน

มากมาย แต่มีวิธีการสังเคราะห์ท่ีค่อนข้างซับซ้อนและยุ่งยาก นอกจากนี้วัสดุท่ีใช้ยังมีราคาแพง 

ดังนั้นในงานวิจัยนี้จึงสนใจท่ีจะสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมบนแคลเซียมคาร์บอเนตจาก

เปลือกหอยแมลงภู่ส าหรับปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง (Pd/ICCP) ซึ่งสามารถเตรียมได้

โดยใช้วิธี Impregnation-reduction ของแพลเลเดียมลงไปบนเปลือกหอยแมลงภู่ และหาปริมาณ

ข อ ง แ พ ล เ ล เ ดี ย ม บ น  ICCP ไ ด้ จ า ก  Inductively Coupled Plasma Optical Emission 

Spectrometer (ICP-OES) จากนั้นหาสภาวะท่ีเหมาะสมส าหรับปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิง

แบบต่อเนื่อง ระหว่าง 4-ไอโอโดอะนิโซลและฟีนิลโบโรนิกแอซิด พบว่า ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.5 

เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนัก ใช้โพแทสเซียมคาร์บอเนตเป็นเบสในตัวท าละลายเอทานอลและน้ า

อัตราส่วน 3:2 residence time 2 ช่ัวโมงท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส สามารถเปล่ียนสารต้ังต้น

เป็นผลิตภัณฑ์ท่ีสนใจได้ 100 เปอร์เซ็นต์ 
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Abstract 

 

 Nowadays, Suzuki cross-coupling reaction in continuous flow system using 

heterogeneous palladium catalyst is an efficient method to construct biaryl 

compounds in chemical industrial process. Despite many catalyst supports being used 

in this reaction but the preparation of those materials is inconvenient and expensive. 

Therefore, in this work, we use the heterogeneous palladium supported on waste 

mussel shells for continuous flow Suzuki cross-coupling reaction. The catalyst is 

prepared by impregnation-reduction of palladium into individual calcium carbonate 

plate (ICCP) and the palladium contents are determined by inductively coupled 

plasma optical emission spectrometer (ICP-OES). Optimization study of the Suzuki 

cross-coupling reaction between 4-iodoanisole and phenylboronic acid in packed bed 

reactor reveals that under the 0.1% loading catalyst, potassium carbonate as base, 

60% aqueous ethanol solution as solvent, 8 hour residence time at 50 degree celcius 

gives complete conversion of starting materials into a coupled product. 
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บุคลากรท่ีอ านวยความสะดวกทุกท่าน ครอบครัวและเพื่อนๆส าหรับก าลังใจและการสนับสนุนตลอด

การท าวิจัยนี้ให้ประสบความส าเร็จอย่างดียิ่ง 
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บทท่ี 1  

บทน า 

 

1.1 ความเป็นมาและความส าคัญของปัญหา 
 

ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิง (Suzuki cross-coupling) เป็นปฏิกิริยาท่ีส าคัญส าหรับการสร้าง

พันธะใหม่ระหว่างอะตอมของคาร์บอน 2 อะตอมซึ่งมีความส าคัญอย่างมากในการสังเคราะห์

สารประกอบไบเเอริล โดยสามารถน าไปประยุกต์ใช้เป็นสารมัธยันตร์ในการสังเคราะห์สารส าคัญ เช่น 

ยารักษาโรค ผลิตภัณฑ์จากธรรมชาติ ยาฆ่าแมลง เป็นต้น1 โดยท่ัวไปปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงจะใช้

ตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมชนิดเอกพันธุ์  (Homogeneous) เนื่องจากมีประสิทธิภาพในการเร่ง

ปฏิกิริยาสูงและมีความจ าเพาะเจาะจง แต่มีข้อด้อยคือ แยกออกจากสารละลายได้ยาก ท าให้ไม่

สามารถน าตัวเร่งปฏิกิริยากลับมาใช้ใหม่ได้ ส่งผลให้ส้ินเปลืองตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีมีราคาแพงและเป็น

การเพิ่มปริมาณของเสียชนิดโลหะแพลเลเดียมท่ีเป็นพิษ เพื่อแก้ปัญหาดังกล่าวจึงมีงานวิจัยท่ีสนใจ

ศึกษาและพัฒนาตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมชนิดวิวิธพันธุ์ (Heterogeneous) โดยมีการพัฒนาน าไป

รองรับบนวัสดุหลายชนิด เช่น คาร์บอน2,3, ออกไซด์ของโลหะ4, ซิลิกาดัดแปร5, พอลิเมอร์6, ซีโอไลท์7 

เป็นต้น เนื่องจากตัวเร่งปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธุ์สามารถแยกออกจากสารละลายได้ง่าย ท าให้น ากลับมา

ใช้ใหม่ได้และยังช่วยลดการปนเปื้อนของตัวเร่งปฏิกิริยาในผลิตภัณฑ์อีกด้วย 8 ท้ังนี้ ในระดับ

ห้องปฏิบัติการนิยมใช้ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบไม่ต่อเนื่อง (Batch Suzuki cross-coupling) 

ซึ่งเป็นเทคนิคด้ังเดิมท่ีใช้ในการสังเคราะห์ โดยผลิตภัณฑ์จะถูกเก็บเพียงครั้งเดียวหลังจากปฏิกิริยา

เกิดสมบูรณ์แล้ว แต่การท าปฏิกิริยาในลักษณะนี้ไม่เหมาะส าหรับการน าไปใช้ในระดับอุตสาหกรรม 

กลุ่มวิจัยของเราจึงให้ความสนใจท่ีจะพัฒนาปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง (Continuous 

flow Suzuki cross-coupling) โดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมชนิดวิวิธพันธุ์ชนิดใหม่ เนื่องจาก

เป็นเทคนิคท่ีช่วยให้การถ่ายโอนความร้อนในปฏิกิริยาเกิดได้ดีขึ้น ท าให้สามารถควบคุมอุณหภูมิของ

ปฏิกิริยาได้ดี4 และยังมีส่วนช่วยในการปรับปรุงอัตราการเกิดปฏิกิริยา การสังเคราะห์สารในระดับ

ใหญ่ (scaling up synthesis) เพิ่มความบริสุทธิ์และร้อยละผลผลิตของผลิตภัณฑ์9  
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ในส่วนของวัสดุรองรับท่ีจะน ามาใช้รองรับโลหะแพลเลเดียมเพื่อเตรียมเป็นตัวเร่งปฏิกิริยา

แบบวิวิธพันธุ์นั้น กลุ่มวิจัยสนใจในการใช้เปลือกหอยแมลงภู่ ซึ่งประกอบด้วยแคลเซียมคาร์บอเนต

เป็นส่วนประกอบหลัก ส่วนท่ีเหลือเป็นสารอื่น ๆ เช่น แคลเซียมฟอสเฟต แมกนีเซียมคาร์บอเนต

แมกนีเซียมฟอสเฟต แมกนีเซียมซิลิเกต และโปรตีนประเภทคอนไคโอลิน (conchinolin) โดยเปลือก

หอยแบ่งออกเป็น 3 ช้ัน คือ ช้ันนอกสุด เป็นช้ันท่ีบางท่ีสุดและหลุดง่าย ประกอบด้วยสารโปรตีน

ประเภทคอนไคโอลินเป็นส่วนใหญ่ ช้ันกลาง หรือเรียกว่า ช้ันผนึกแคลเซียม ประกอบด้วยผลึกรูปต่าง 

ๆ กันของสารประกอบแคลเซียมซึ่งส่วนใหญ่อยู่ในรูปของแคลไซต์ เป็นช้ันท่ีหนาและแข็งแรงท่ีสุด 

ช้ันในสุด เรียก ช้ันมุก ประกอบด้วยผนึกรูปต่าง ๆ กันของสารประกอบแคลเซียมซึ่งส่วนใหญ่อยู่ในรูป

ของอะราโกไนต์ เป็นช้ันท่ีเรียบ ท าให้เปลือกมีสีขาวขุ่นและเป็นมันแวววาวแตกต่างกัน หอยแมลงภู่

เป็นอาหารท่ีคนไทยนิยมน ามารับประทาน แต่ไม่มีการใช้ประโยชน์จากเปลือกหอยแมลงภู่มากนัก จึง

กลายเป็นขยะหรือของเสียท่ีไร้ประโยชน์ และในปี ค.ศ. 2007 Coelho, A. V. และคณะ15 มีการน า

ตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมบนแคลเซียมคาร์บอเนตในปฏิกิริยาสติลลี ผู้วิจัยจึงสนใจท่ีจะน าเปลือก

หอยแมลงภู่มาพัฒนาเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมท่ีตรึงอยู่บนแคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือก

หอยแมลงภู่ส าหรับปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบไม่ต่อเนื่องซึ่งยังไม่เคยมีรายงานการวิจัยมาก่อน 

 

1.2 ทฤษฎีและความรู้พื้นฐานที่เก่ียวข้อง 
 

1.2.1 ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิง 

ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิง (Suzuki cross coupling reaction) เป็นการท าปฏิกิริยา

ระหว่างออร์แกโนเฮไลด์ (organohalide) และออร์แกโนโบเรน (organoborane) โดยใช้โลหะ

แพลเลเดียมเป็นตัวเร่งปฏิกิริยา เบส และอุณหภูมิ เพื่อช่วยให้เกิดผลิตภัณฑ์ coupled product ดัง

รูปท่ี 1.1 

 

รูปท่ี 1.1 ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิง 

https://th.wikipedia.org/w/index.php?title=%E0%B9%81%E0%B8%84%E0%B8%A5%E0%B9%80%E0%B8%8B%E0%B8%B5%E0%B8%A2%E0%B8%A1%E0%B8%9F%E0%B8%AD%E0%B8%AA%E0%B9%80%E0%B8%9F%E0%B8%95&action=edit&redlink=1
https://th.wikipedia.org/w/index.php?title=%E0%B9%81%E0%B8%A1%E0%B8%81%E0%B8%99%E0%B8%B5%E0%B9%80%E0%B8%8B%E0%B8%B5%E0%B8%A2%E0%B8%A1%E0%B8%84%E0%B8%B2%E0%B8%A3%E0%B9%8C%E0%B8%9A%E0%B8%AD%E0%B9%80%E0%B8%99%E0%B8%95&action=edit&redlink=1
https://th.wikipedia.org/w/index.php?title=%E0%B9%81%E0%B8%A1%E0%B8%81%E0%B8%99%E0%B8%B5%E0%B9%80%E0%B8%8B%E0%B8%B5%E0%B8%A2%E0%B8%A1%E0%B8%84%E0%B8%B2%E0%B8%A3%E0%B9%8C%E0%B8%9A%E0%B8%AD%E0%B9%80%E0%B8%99%E0%B8%95&action=edit&redlink=1
https://th.wikipedia.org/w/index.php?title=%E0%B9%81%E0%B8%A1%E0%B8%81%E0%B8%99%E0%B8%B5%E0%B9%80%E0%B8%8B%E0%B8%B5%E0%B8%A2%E0%B8%A1%E0%B8%9F%E0%B8%AD%E0%B8%AA%E0%B9%80%E0%B8%9F%E0%B8%95&action=edit&redlink=1
https://th.wikipedia.org/w/index.php?title=%E0%B9%81%E0%B8%A1%E0%B8%81%E0%B8%99%E0%B8%B5%E0%B9%80%E0%B8%8B%E0%B8%B5%E0%B8%A2%E0%B8%A1%E0%B8%8B%E0%B8%B4%E0%B8%A5%E0%B8%B4%E0%B9%80%E0%B8%81%E0%B8%95&action=edit&redlink=1
https://th.wikipedia.org/wiki/%E0%B9%82%E0%B8%9B%E0%B8%A3%E0%B8%95%E0%B8%B5%E0%B8%99
https://th.wikipedia.org/w/index.php?title=Conchinolin&action=edit&redlink=1
https://th.wikipedia.org/wiki/Calcite
https://th.wikipedia.org/w/index.php?title=Aragonite&action=edit&redlink=1
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กลไกการเร่งปฏิกิริยาของปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิง มีท้ังหมด 3 ขั้นตอน โดยเริ่มจาก

เกิดปฏิกิริยา oxidative addition ของแพลเลเดียมท่ีมีเลขออกซิเดชัน 0 กับออร์แกโนเฮไลด์เกิดเป็น 

ออร์แกโนแพลเลเดียมสปีชีส์ หมายเลข 1 และเนื่องจากในปฏิกิริยามีเบส เบสจะเข้าท าปฏิกิริยากับ

ออร์แกโนสปีชีส์หมายเลข 1 ได้เป็นสารมัธยันต์หมายเลข 2 จากนั้นสารหมายเลข 2 เกิดผ่านปฏิกิริยา 

transmetalation กับสารประกอบเชิงซ้อนโบโรเนท ได้ออร์แกโนแพลเลเดียมสปีชีส์หมายเลข 3 และ

ขั้นสุดท้ายออร์แกโนแพลเลเดียมสปีชีส์หมายเลข 3 จะเกิดปฏิกิริยา reductive elimination ท าให้ 

Pd(II) กลายเป็น Pd(0) และกลับเข้าสู่วงจรอีกครั้ง10 และได้ผลิตภัณฑ์หมายเลข 4 ซึ่งเป็นผลิตภัณฑ์ท่ี

ต้องการ ดังแสดงในรูปท่ี 1.2 

 

 
รูปท่ี 1.2 วงจรการเร่งปฏิกิกิริยาของปฏิกิริยาซูซูกคิรอสคับปลิง 

 

1.2.2 ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง 

ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง (Continuous flow Suzuki cross-coupling) 

เป็นเทคนิคทางเลือกท่ีใช้ในกระบวนการการสร้างพันธะระหว่างอะตอมของคาร์บอน  โดยรีเอเจนท์จะ

ถูกป๊ัมผ่าน reactor ท่ีบรรจุตัวเร่งปฏิกิริยาไว้และผลิตภัณฑ์จะถูกเก็บแบบต่อเนื่อง ดังรูปท่ี 1.3  
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รูปท่ี 1.3 กระบวนการการท าปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง 

ในการท าปฏิกิริยาแบบต่อเนื่อง จะใช้เครื่องท าปฏิกิริยาแบบอัตโนมัติ ดังรูปท่ี 1.4 ซึ่งจะ

ประกอบด้วย 4 ส่วนประกอบหลัก ส่วนแรก ได้แก่ หลอดบรรจุรีเอเจนท์ ซึ่งจะมีการต่อลูกโป่งท่ีมีแก๊ส

ไนโตรเจนอยู่ เพื่อไล่ออกซิเจนและท าให้เป็นระบบปิดเพื่อป้องกันการเกิดผลิตภัณฑ์ข้างเคียงท่ีไม่

ต้องการ ส่วนท่ีสอง ได้แก่ Syringe pump จะช่วยให้รีเอเจนท์มีอัตราการไหลท่ีคงท่ี ส่วนท่ีสาม Solid 

phase reactor ท่ีวางอยู่บน hot plate จะบรรจุตัวเร่งปฏิกิริยาซึ่งในงานวิจัยนี้จะเป็นตัวเร่งปฏิกิริยา

แบบ solid phase โดยในการบรรจุแต่ละครั้งจะใช้ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยามากในการบรรจุให้เต็ม 

reactor ท าใหอ้ัตราการเกิดปฏิกิริยาสูงและสามารถน าตัวเร่งปฏิกิริยากลับมาใช้ใหม่ได้ง่าย นอกจากนี้ 

solid phase reactor มีสัดส่วนของพื้นท่ีผิวต่อปริมาตรสูงและเส้นผ่านศูนย์กลางมีขนาดเล็ก ท าให้

การถ่ายโอนความร้อนเกิดได้ดีและการไหลของของสารเป็นแบบ laminar flow conditions ส่งผลให้

การตอบสนองและการควบคุมอุณหภูมิในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่องเกิดได้รวดเร็วและมี

ประสิทธิภาพมากกว่าปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบไม่ต่อเนื่อง ส่วนท่ี 4 ได้แก่ Pressurisation ท า

ใหส้ามารถให้ความร้อนในการเกิดปฏิกิริยาได้สูงกว่าจุดเดือดของตัวท าละลายและช่วยควบคุมการเกิด 

back-pressure นอกจากนี้การท าปฏิกิริยาแบบต่อเนื่อง จะลดการเกิด over reaction เนื่องจาก 

ผลิตภัณฑ์จะถูกแยกจากสารต้ังต้น ท าให้ผลิตภัณฑ์ไม่กลับไปท าปฏิกิริยากับสารต้ังต้นอีกครั้ง 

ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่องจึงเป็นปฏิกิริยาท่ีสะอาดกว่าแบบไม่ต่อเนื่อง  
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รูปท่ี 1.4 เครื่องท าปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่องในห้องปฏิบัติการของกลุ่มวิจัย 
 

ปัจจัยท่ีมีผลต่อการเกิดปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง ได้แก่ ตัวท าละลาย, 

ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีใช้, residence time, อุณหภูมิ, อัตราการไหลของสาร, ความเข้มข้นของสาร

ต้ังต้น ซึ่งการค านวณหาอัตราการไหลของสารละลาย (Flow rate) ในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิง

แบบต่อเนื่อง ค านวณได้จากสมการ 

โดยท่ี   Volume of solvent คือ ปริมาตรของตัวท าละลายท่ีใช้ในปฏิกิริยา ซึ่งไหลผ่าน reactor ท่ี

    บรรจุตัวเร่งปฏิกิริยาจนเต็ม    

 Residence time คือ เวลาท่ีสารอยู่ใน reactor 

 

1.3 งานวิจัยที่เก่ียวข้อง  

1.3.1 การสังเคราะห์ด้วยตัวเร่งปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธุ์ในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิง

แบบไม่ต่อเนื่อง 

ตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมบนคาร์บอน (Pd/C) เป็นหนึ่งในตัวเร่งปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธุ์ท่ีมี

การน ามาใช้มากท่ีสุดตัวหนึ่งในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิง การน า Pd/C มาใช้ในปฏิกิริยาซูซูกิครอส

คับปลิงมี 2 รูปแบบ คือ ใช้ Pd/C ร่วมกับฟอสฟีนลิแกนด์ หรือใช้ Pd/C โดยปราศจากฟอสฟีน  

ลิแกนด์ การใช้ Pd/C โดยปราศจากฟอสฟีนลิแกนด์มีข้อดี คือ ให้ประสิทธิภาพการสังเคราะห์ท่ีสูงเมื่อ

ใช้โบรไมด์ ไอโอไดด์ เป็น leaving group11  ในปี ค.ศ. 2002 Sakurai และคณะ2 จึงมีการน าตัวเร่ง

ปฏิกิริยา Pd/C มาใช้ในการท าปฏิกิริยาระหว่างสารประกอบฮาโลฟีนอลและแอริลโบโรนิกแอซิด โดย

Flow rate (µL/min) = volume of solvent (µL) / residence time (min) 
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หาภาวะท่ีเหมาะสมในการเกิดปฏิกิริยา พบว่า ปฏิกิริยาระหว่าง 4-ไอโอโดฟีนอลและฟีนิลโบโรนิก

แอซิดท่ีเร่งปฏิกิริยาด้วย Pd/C 0.3 เปอร์เซ็นต์โมล เบสท่ีใช้คือโพแทสเซียมคาร์บอเนตในตัวท าละลาย

น้ าท่ีอุณหภูมิห้องเป็นเวลา 12 ช่ัวโมง ดังรูปท่ี 1.5 ใหป้ระสิทธิภาพการสังเคราะห์มากท่ีสุด (มากกว่า 

99 เปอร์เซ็นต์) และตัวเร่งปฏิกิริยาสามารถน ามาใช้ซ้ าได้ถึง 5 ครั้ง โดยท่ีประสิทธิภาพการสังเคราะห์ 

ยังคงมีค่าเท่ากับ 89 เปอร์เซ็นต์ แต่เมื่อน าตัวเร่งปฏิกิริยามาใช้ในปฏิกิริยาระหว่าง 4-โบรโมฟีนอล

และฟีนิลโบโรนิกแอซิดในสภาวะเดียวกับ 4-ไอโอโดฟีนอล พบว่า ประสิทธิภาพการสังเคราะห์ลดลง

เหลือเพียง 35 เปอร์เซ็นต์ และเมื่อเพิ่มอุณหภูมิเป็น 50 องศาเซลเซียส ได้ประสิทธิภาพการ

สังเคราะห์ เท่ากับ 76 เปอร์เซ็นต์ 

 

รูปท่ี 1.5 ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงระหว่าง 4-ไอโอโดฟีนอลและฟีนิลโบโรนิกแอซิด 

 

ต่อมาในปี ค.ศ. 2008 Chattopadhyay และคณะ4 ได้พัฒนาตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม

บนคอปเปอร์ออกไซด์ท่ีมีรูปร่างท่ีแตกต่างกัน น ามาทดสอบการเร่งปฏิกิริยาซูซูกิและปฏิกิริยาการเติม

ไซยาไนด์ จากการน าตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีสังเคราะห์ได้ไปทดสอบในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิง พบว่า 

รูปร่างท่ีแตกต่างกันของตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมบนคอปเปอร์ออกไซด์ จะมีความสามารถในการ

เร่งปฏิกิริยาท่ีแตกต่างกัน ผู้วิจัยจึงหาสภาวะท่ีเหมาะสมในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบไม่ต่อเนื่อง 

พบว่า ปฏิกิริยาระหว่าง 4-โบรโมโทลูอีนและฟีนิลโบโรนิกแอซิดท่ีเร่งปฏิกิริยาด้วยตัวเร่งปฏิกิริยา

แพลเลเดียมบนคอปเปอร์ออกไซด์ท่ีมีรูปร่างทรงไข่ (CuO/Pd-3) เบสท่ีใช้คือโพแทสเซียมคาร์บอเนต

ในตัวท าละลายไดเมทิลฟอร์มาไมด์ท่ีอุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 12 ช่ัวโมง ดังรูปท่ี 1.6 ให้ 

ประสิทธิภาพการสังเคราะห์มากท่ีสุด เท่ากับ 80 เปอร์เซ็นต์ 

 

รูปท่ี 1.6 ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงระหว่าง 4-โบรโมโทลูอีน และฟีนิลโบโรนิกแอซิด 
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ในปี ค.ศ. 2009 Polshettiwar และคณะ5 พัฒนาตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมบนซิลิกา ดัง

รูปท่ี 1.7 ซึ่งเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีมีความเสถียรสูง สามารถแยกออกจากสารละลายได้ง่ายผ่านการ

กรองและสามารถน ากลับมาใช้ใหม่ได้โดยท่ีสูญเสียความสามารถในการเร่งปฏิกิริยาเพียงเล็กน้อย 

นอกจากนี้ตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีรองรับบนซิลิกายังสามารถน าไปใช้กับลิแกนด์ตัวอื่นได้อย่างหลากหลาย

ด้วย งานวิจัยนี้จึงศึกษาผลของตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมท่ีรองรับบนซิลิกาในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับ

ปลิงแบบไม่ต่อเนื่อง พบว่า ปฏิกิริยาระหว่าง 4-ไอโอโดอะนิโซลและฟีนิลโบโรนิกแอซิด เบสท่ีใช้คือ

โซเดียมคาร์บอเนตในตัวท าละลายผสมระหว่างโทลูอีน เอทานอลและน้ า ท่ีอุณหภูมิ 78 องศา

เซลเซียส ดังแสดงในรูปท่ี 1.8 ได้ ประสิทธิภาพการสังเคราะห์ มากกว่า 98 เปอร์เซ็นต์ 

 

รูปท่ี 1.7 โครงสร้างของตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมบนซิลิกา  

 

รูปท่ี 1.8 ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงระหว่าง 4-ไอโอโดอะนิโซลและฟีนิลโบโรนิกแอซิด 

ในปี ค.ศ. 2016 Baran และคณะ12 พัฒนาตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมท่ีรองรับบนอนุพันธ์
ของไคโตซานท่ีได้จากเปลือกกุ้งและปู ดังรูปท่ี 1.9 น ามาทดสอบความสามารถในการเร่งปฏิกิริยาใน
ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบไม่ต่อเนื่องและหาสภาวะท่ีเหมาะสม พบว่า ปฏิกิริยาระหว่าง 4-โบร
โมอะนิโซลและฟีนิลโบโรนิกแอซิดท่ีเร่งปฏิกิริยาด้วยแพลเลเดียมท่ีรองรับบนอนุพันธ์ของไคโตซาน 
0.01 เปอร์เซ็นต์โมล เบสท่ีใช้ในการเร่งปฏิกิริยา คือ โพแทสเซียมคาร์บอเนตภายใต้ไมโครเวฟ ท่ี
อุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 นาที ดังรูปท่ี 1.10 ให้ประสิทธิภาพการสังเคราะห์ มากกว่า 
99 เปอร์เซ็นต์ และสามารถน ากลับไปใช้ใหม่ได้ถึง 10 ครั้งโดยท่ีประสิทธิภาพการสังเคราะห์ ยังคงค่า
เท่ากับ 78 เปอร์เซ็นต์ 
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รูปท่ี 1.9 โครงสร้างของตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมบนไคโตซาน 

 

รูปท่ี 1.10 ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงระหว่าง 4-โบรโมอะนิโซลและฟีนิลโบโรนิกแอซิด 

 

1.3.2 การสังเคราะห์ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง 

 ในปี ค.ศ. 2002 Gortsema และคณะ13 ได้ศึกษาการเร่งปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิง

แบบต่อเนื่องโดยใช้ Pd/C 0.8 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนักเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาในปฏิกิริยาระหว่าง 4-โบรโม

เบนโซไตรฟลูออไรด์และฟีนิลโบโรนิกแอซิด เบสท่ีใช้คือโพแทสเซียมคาร์บอเนตในตัวท าละลายผสม

ระหว่างเอทานอลและน้ าในอัตราส่วน 5:1 โดยใช้อัตราการไหล เท่ากับ 200 – 400 มิลลิลิตรต่อนาที 

ดังรูปท่ี 1.11 พบว่า ท่ีอุณหภูมิ  25 องศาเซลเซียส  Residence time เท่ากับ 12 ช่ัวโมง  ไ ด้ 

%conversion เท่ากับ 98  เมื่อเพิ่มอุณหภูมิเป็น 50 องศาเซลเซียส ปฏิกิริยาจะเกิดเร็วขึ้น โดยใช้ 

Residence time เท่ากับ 1.8 ช่ัวโมง ได้ %conversion เท่ากับ 99 

 
รูปท่ี 1.11 ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่องระหว่าง  

4-โบรโมเบนโซไตรฟลูออไรด์และฟีนิลโบโรนิกแอซิด 
ปี ค.ศ. 2005 Phan และคณะ6 พัฒนาตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมบนพอลิเมอร์ และศึกษา

การเร่งปฏิกิริยาในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่องระหว่างสารประกอบแอริลโบรไมด์ และฟี
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นิลโบโรนิกแอซิด พบว่า ปฏิกิริยาระหว่าง 4-โบรโมอะนิโซลและฟีนิลโบโรนิกแอซิด เบสท่ีใช้คือ

โซเดียมคาร์บอเนต ในตัวท าละลายผสมระหว่างไดเมทิลฟอร์มาไมด์และน้ าในอัตราส่วน 1:1 ท่ี

อุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียส Residence time เท่ากับ 21 นาที ดังรูปท่ี 1.12 พบว่า อัตราการไหล 

13 ไมโครลิตรต่อนาทีให้  %conversion เ ท่ากับ 46 และเมื่ อ เพิ่ มอัตราการไหลจะพบว่ า 

%conversion จะมีค่าลดลง เนื่องจากเวลาท่ีรีเอเจนท์สัมผัสกับตัวเร่งปฏิกิริยาลดลง  

 

รูปท่ี 1.12 ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่องระหว่าง 4-โบรโมอะนิโซล และฟีนิลโบโรนิกแอซดิ 

 

ในปี ค.ศ. 2012 Estrada และคณะ1 ได้น าตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีสามารถหาซื้อได้มาทดสอบการ

เร่งปฏิกิริยาในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง เพื่อหาสภาวะท่ีเหมาะสมในการเกิดปฏิกิริยา 

พบว่า ปฏิกิริยาระหว่าง 4-โบรโมเบนโซไนไตรล์และฟีนิลโบโรนิกแอซิดท่ีเร่งปฏิกิริยาโดยตัวเร่ง

ปฏิกิริยาแพลเลเดียม FibreCat 1007 ในตัวท าละลายผสมระหว่างเอทานอลและน้ าท่ีอุณหภูมิ 130 

องศาเซลเซียส residence time เท่ากับ 0.6 นาที โดยใช้อัตราการไหล เท่ากับ 0.3 มิลลิลิตรต่อนาที 

ดังรูปท่ี 1.13 ได้ %conversion เท่ากับ 99 เปอร์เซ็นต์ 

 

 
 

รูปท่ี 1.13 ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่องระหว่าง  
4-โบรโมเบนโซไนไตรล์และฟีนิลโบโรนิกแอซิด 
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จากงานวิจัยท่ีกล่าวมาข้างต้น จะเห็นว่านักวิจัยให้ความสนใจในการพัฒนาตัวเร่งปฏิกิริยา

แบบวิวิธพันธุ์มากขึ้นและมีการน ามาใช้ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง แต่ตัวเร่งปฏิกิริยา 

ต่าง ๆ ท่ีกล่าวมายังมีข้อด้อยอยู่ เช่น ตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมบนคาร์บอน แพลเลเดียมจะหลุด

ออกจากตัวรองรับคาร์บอนและกลับมาดูดซับอีกครั้งเมื่อปฏิกิริยาเกิดสมบูรณ์แล้ว ท าให้นักวิจัยมอง

ว่าตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมบนคาร์บอนไม่ใช่ตัวเร่งปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธุ์อย่างแท้จริง 14 ตัวเร่ง

ปฏิกิริยาแพลเลเดียมบนพอลิเมอร์ เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีเตรียมยาก และตัวเร่งปฏิกิริยาบนออกไซด์

ของโลหะ เป็นตัวเร่งท่ีอันตราย ไม่เป็นมิตรต่อส่ิงแวดล้อม ผู้วิจัยจึงสนใจท่ีจะสังเคราะห์ตัวเร่ง

ปฏิกิริยาแพลเลเดียมท่ีตรึงบนแคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกหอยแมลงภู่ เนื่องจากมีความปลอดภัย 

เตรียมง่าย เป็นมิตรต่อส่ิงแวดล้อม นอกจากนี้โปรตีนท่ีเป็นส่วนประกอบในเปลือกหอยมีส่วนท่ีเป็น

หมู่อะมิโนซึ่งจะช่วยท าให้ตัวรองรับท่ีเป็นของแข็งจับกับโลหะแพลเลเดียมได้ ท าให้โลหะแพลเลเดียม

หลุดออกจากตัวรองรับท่ีเป็นของแข็งได้ยากกว่าเมื่อเทียบกับตัวรองรับตัวอื่นๆ 

 

1.4 วัตถุประสงค์ของงานวิจัย 

เตรียมตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมท่ีตรึงอยู่บนแคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกหอยแมลงภู่ 

(Pd/ICCP) และศึกษาประสิทธิภาพของตัวเร่งปฏิกิริยา (Pd/ICCP) ในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิง

แบบต่อเนื่อง 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

บทท่ี 2  

การทดลอง 

 

2.1 เคร่ืองมือ อุปกรณ์ และสารเคมีที่ใช้ในการทดลอง 

 

2.1.1 เคร่ืองมือและอุปกรณ์ 

1. การช่ังน้ าหนักสารทุกชนิดใช้เครื่องช่ังไฟฟ้าทศนิยม 4 ต าแหน่ง จาก Mettler toledo  

2. การตั้งปฏิกิริยาใช้เครื่องกวนแม่เหล็กแบบให้ความร้อนจาก JENWAY 1000 

3. การระเหยตัวท าละลายอินทรีย์ใช้เครื่อง rotary evaporator จาก Buchi รุ่น R-100 ท่ี

ประกอบกับอ่างน้ าร้อนจาก Buchi รุ่น B-100 โดยใช้ปั๊มน้ าจาก Buchi รุ่น V-700 

4. เครื่องท าให้แห้งด้วยระบบสุญญากาศ (Vacuum dry) 

5. กรองสารตัวอย่างท่ีเตรียมเพื่อวัด ICP-OES โดยใช้ไซริงค์ฟิลเตอร์ขนาด 0.45 ไมโครเมตร 

ของ National scientific รุ่น SY1345NN 

6. การติดตามปฏิกิริยาด้วยเทคนิค thin layer chromatography ใช้แผ่น TLC silica gel 

aluminum จาก MERCK & CO., Inc  

7. การท าบริสุทธิ์ด้วยเทคนิค column chromatography ใช้ silica gel ขนาด 70-230 

mesh จาก SILICYCLE เป็นเฟสคงท่ี 

8. การท าให้เปลือกหอยมีขนาดเล็กลงโดยใช้การส่ันด้วยคล่ืนเสียงความถี่สูง (Sonicated) 

จากเครื่อง Bandelin sonorex digitec รุ่น DT 255 H  

9. การหาปริมาณโลหะในตัวเร่งปฏิกิริยา ใช้เครื่อง Inductively coupled plasma 

optical emission spectrometer (ICP-OES) ยี่ห้อ Thermo รุ่น ICAP 6000 series 

10. การแยกตะกอนออกจากสารละลายด้วยแรงเหวี่ยงโดยใช้เครื่องเซนทริฟิวส์ ยี่ห้อ 

Hettich รุ่น Rotofix 32A 

11. การท าปฏิ กิ ริ ย าแบบต่อ เนื่ อ ง โดยใ ช้  flow chemistry system รุ่ น  Syrris Asia 

ประกอบด้วย hot plate, solid phase reactor, syringe pump, pressurisation 

12. การพิสูจน์เอกลักษณ์ของสารด้วยเทคนิค 1H NMR โดยใช้เครื่อง Varian Mercury-400 

ท่ีความถ่ี 400 MHz 
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2.1.2 สารเคมี 

 

2.1.2.1 สารที่ใช้ในการสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP 

1. ไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์ (merck, for synthesis) 

2. ไดไฮโดรเจนเตทตระคลอโรแพลเลเดท(II) (aldrich, 99% ) 

3. ผงแคลเซียมคาร์บอเนตท่ีเตรียมได้จากเปลือกหอย 

4. โซเดียมโบโรไฮไดรด์ (aldrich, 99% ) 

2.1.2.2 สารต้ังต้นและสารท าปฏิกิริยาในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิง 

1. 4-ไอโอโดไนโตรเบนซีน (aldrich, 98%) 

2. 4-โบรโมเบนซาลดีไฮด์ (merck, for synthesis) 

3. 4-ไอโอโดเบนซาลดีไฮด์ (aldrich, 96% ) 

4. 4-ไอโอโดอะนิโซล (Fluka, for R&D use only) 

5. ฟีนิลโบโรนิกแอซิด (Sigma-aldrich, ≥97%HPLC grade) 

6. โพแทสเซียมคาร์บอเนต (Carlo erba reagents, ACS for analysis) 

7. เฮกซะเดซิลไตรเมทิลแอมโมเนียมโบรไมด์ (CTAB) (Sigma, ≥98%) 

2.1.2.3 ตัวท าละลาย 

1. เอทานอล (Emsure, for analysis) 

2. ไดคลอโรมีเทน (ACI labscan, for synthesis) 

3. เฮกเซน (ACI labscan, for synthesis) 

4. 2-โพรพานอล (Burdick&Jackson, ACS grade) 

5. น้ าปราศจากไอออน 

6. กรดกัดทอง (agua regia) (merck, for analysis) 

2.1.2.4 สารอื่นๆ 

1. ซิลิกาเจล 60 (silicycle, 70-230 mesh) 

2. โซเดียมซัลเฟตแอนไฮดรัส (Emsure, anhydrous for analysis) 

3. deuterated chloroform (Cambridge Isotope Laboratories, Inc., 99.8%) 

4. อะซิโตน (ACI labscan, for synthesis) 
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2.2 วิธีการทดลองทั่วไป 

 

2.2.1 การสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP 

1. น าเปลือกหอยแมลงภู่ล้างด้วยน้ าให้สะอาด จากนั้นน ามาแช่ในไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์ 

เพื่อให้โปรตีนสีเขียวหลุดออก เหลือเพียงเปลือกหอยท่ีเป็นสีขาว 

2. น าเปลือกหอยสีขาวที่ได้ ไปส่ันด้วยคล่ืนเสียงความถ่ีสูง (sonicated) เพื่อให้เปลือกหอย

แตกเป็นแผ่นเล็กๆ จากนั้นน าไปกรองท าให้แห้ง  

3. เติมไดไฮโดรเจนเตทตระคลอโรแพลเลเดท(II) ความเข้มข้น 0.05 โมลาร์ ลงในบีกเกอร์

เปล่าขนาด 500 มิลลิลิตร เติมน้ า DI ลงไปประมาณ 100 มิลลิลิตร จากนั้นใช้เครื่องกวนด้วยแท่ง

แม่เหล็กเป็นเวลา 30 นาที ท่ีอุณหภูมิห้อง 

4. เติมผงแคลเซียมคาร์บอเนตท่ีเตรียมได้จากข้อ 2. ลงไปประมาณ 5 กรัม กวนด้วยแท่ง

แม่เหล็กเป็นเวลา 60 นาที ท่ีอุณหภูมิห้อง เพื่อให้แพลเลเดียม (II) กระจายตัวบนแคลเซียม

คาร์บอเนตจากเปลือกหอย จะได้สารละลายสีน้ าตาล 

5. เตรียมโซเดียมโบโรไฮไดรด์ 0.13 กรัมในน้ า DI 10 มิลลิลิตร จากนั้นค่อยๆเติมลงไปใน

บีกเกอร์ใช้เวลาประมาณ 20 นาที กวนด้วยแท่งแม่เหล็กเป็นเวลา 30 นาที ท่ีอุณหภูมิห้อง จะได้

สารละลายสีด า 

6. เซนทริฟิวจ์เพื่อแยกของแข็งออกมา ล้างด้วยน้ า อย่างน้อย 2 ครั้ง ได้ของแข็งสีด า 

จากนั้นน าไปอบเพื่อให้แห้ง จะได้ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP มีลักษณะเป็นผงสีเทา  

 

2.2.2 การหาปริมาณแพลเลเดียมที่กระจายบนแคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกหอยด้วย

เทคนิค Inductively coupled plasma optical emission spectrometry (ICP-OES) 

1. เตรียมสารแพลเลเดียมมาตรฐานท่ีความเข้มข้น 1, 5, 10, 15, 20, 25 ppm จาก stock 

Pd ความเข้มข้น 1,000 ppm เพื่อท า calibration curve 

2. เตรียมสารตัวอย่าง โดยช่ังตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีสังเคราะห์ตามปริมาณท่ีค านวณได้ ละลาย

ในกรดกัดทอง  (aqua regia) 6 มิลลิลิตร จากนั้นน าไปให้ความร้อนท่ีอุณหภูมิ 100 องศา

เซลเซียส เป็นเวลา 24 ช่ัวโมง 

3. น าสารละลายจากข้อ 2. ใส่ในขวดวัดปริมาตร 25 มิลลิลิตร ปรับปริมาตรด้วยน้ า DI 

4. กรองผ่านไมโครฟิลเตอร์ขนาด 0.45 ไมโครเมตร น าไปวิเคราะห์ด้วยเครื่อง ICP-OES 
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2.2.3 ศึกษาผลของตัวเร่งปฏิกิริยาในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบไม่ต่อเนื่อง  (batch 

Suzuki cross-coupling reaction) 
 

2.2.3.1 การสังเคราะห์ 4-ไนโตรไบฟีนิลจาก 4-ไอโอโดไนโตรเบนซีนในน้ า 

 

รูปท่ี 2.1 การสังเคราะห์ 4-ไนโตรไบฟีนิลจาก 4-ไอโอโดไนโตรเบนซีนในน้ า 

 

ช่ัง 4-ไอโอโดไนโตรเบนซีน (100 mg, 0.40 mmol) ฟีนิลโบโรนิกแอซิด (73 mg, 0.60 

mmol) โพแทสเซียมคาร์บอเนต (165 mg, 1.20 mmol) เฮกซะเดซิลไตรเมทิลแอมโมเนียมโบรไมด์, 

CTAB (145 mg, 0.40 mmol) และตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP (13 mg)  ลงในหลอดทดลองท่ีปิดแน่น

(sealed tube) เติมน้ าDI 6 มิลลิลิตร กวนด้วยแท่งแม่เหล็กท่ีอุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 

12 ช่ัวโมง จากนั้นสกัดปฏิกิริยาด้วยไดคลอโรมีเทนในกรวยแยก โดยเก็บช้ันสารอินทรีย์ ท าให้แห้ง

ด้วยโซเดียมซัลเฟต กรองโซเดียมซัลเฟต ออกแล้วน าช้ันสารอินทรีย์ไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศ

แบบหมุนเพื่อระเหยตัวท าละลายออก ต่อมาน าสารท่ีได้มาท าให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟี

แบบคอลัมน์ โดยใช้วัฏภาคนิ่งเป็นซิลิกาเจล และวัฏภาคเคล่ือนท่ีเป็นเฮกเซนและไดคลอดโรมีเทนใน

อัตราส่วน 1:1 เก็บใส่ขวดก้นกลม และน าไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหยตัวท า

ละลายท่ีเป็นวัฏภาคเคล่ือนท่ีออก ได้สารท่ีเป็นของแข็งสีขาว 66 mg (0.33 mmol, 83%) 1H NMR 

(400 MHz, CDCl3) δ 8.30 (d, J = 8.9 Hz, 2H), 7.74 (d, J = 8.9 Hz, 2H), 7.67 – 7.55 (m, 2H), 

7.47 (dt, J = 21.6, 7.1 Hz, 3H).  

 

2.2.3.2 การสังเคราะห์ 4-ฟีนิลเบนซาลดีไฮด์จาก 4-โบรโมเบนซาลดีไฮด์ในน้ า 

 
รูปท่ี 2.2 การสังเคราะห์ 4-ฟีนิลเบนซาลดีไฮด์จาก 4-โบรโมเบนซาลดีไฮด์ในน้ า 
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ช่ัง 4-โบรโมเบนซาลดีไฮด์ (100 mg, 0.54 mmol) ฟีนิลโบโรนิกแอซิด (98 mg, 0.81 mmol) 
โพแทสเซียมคาร์บอเนต (223 mg, 1.62 mmol) เฮกซะเดซิลไตรเมทิลแอมโมเนียมโบรไมด์,CTAB 
(196 mg, 0.54 mmol) และตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP (21 mg) ลงในหลอดทดลองท่ีปิดแน่น
(sealed tube) เติมน้ าDI 6 มิลลิลิตร กวนด้วยแท่งแม่เหล็กท่ีอุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 
12 ช่ัวโมง จากนั้นสกัดปฏิกิริยาด้วยไดคลอโรมีเทนในกรวยแยก โดยเก็บช้ันสารอินทรีย์ ท าให้แห้ง
ด้วยโซเดียมซัลเฟต กรองโซเดียมซัลเฟต ออกแล้วน าช้ันสารอินทรีย์ไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศ
แบบหมุนเพื่อระเหยตัวท าละลายออก ต่อมาน าสารท่ีได้มาท าให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟี
แบบคอลัมน์ โดยใช้วัฏภาคนิ่งเป็นซิลิกาเจล และวัฏภาคเคล่ือนท่ีเป็นเฮกเซนและไดคลอโรมีเทนใน
อัตราส่วน 1:1 เก็บใส่ขวดก้นกลม และน าไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหยตัวท า
ละลายท่ีเป็นวัฏภาคเคล่ือนท่ีออก ได้สารท่ีเป็นของเหลวหนืดสีส้ม 125 mg (0.69 mmol, 127%)  
1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ 9.99 (s, 1H), 7.89 (d, J = 8.2 Hz, 2H), 7.69 (d, J = 8.2 Hz, 
2H), 7.57 (d, J = 7.6 Hz, 2H), 7.38 (t, J = 7.3 Hz, 3H). 
 

 

 

2.2.3.3 การสังเคราะห์ 4-ไนโตรไบฟีนิลจาก 4-ไอโอโดไนโตรเบนซีนในเอทานอลและน้ า 

 
รูปท่ี 2.3 การสังเคราะห์ 4-ไนโตรไบฟีนิลจาก 4-ไอโอโดไนโตรเบนซีนในเอทานอลและน้ า 

ช่ัง 4-ไอโอโดไนโตรเบนซีน (100 mg, 0.40 mmol) ฟีนิลโบโรนิกแอซิด (73 mg, 0.60 

mmol) โพแทสเซียมคาร์บอเนต (166 mg, 1.20 mmol) และตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP (17 mg) ลง

ในหลอดทดลองท่ีปิดแน่น (sealed tube) เติมตัวท าละลายเอทานอลและน้ าในอัตราส่วน 3:2 

ปริมาตร  6 มิลลิลิตร  กวนด้วยแท่งแม่เหล็กท่ีอุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 12 ช่ัวโมง 

จากนั้นสกัดปฏิกิริยาด้วยไดคลอโรมีเทนในกรวยแยก โดยเก็บช้ันสารอินทรีย์ ท าให้แห้งด้วยโซเดียม

ซัลเฟต กรองโซเดียมซัลเฟต ออกแล้วน าช้ันสารอินทรีย์ไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพื่อ

ระเหยตัวท าละลายออก ต่อมาน าสารท่ีได้มาท าให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบคอลัมน์ โดย

ใช้วัฏภาคนิ่งเป็นซิลิกาเจล และวัฏภาคเคล่ือนท่ีเป็นเฮกเซน เก็บใส่ขวดก้นกลม และน าไปเข้าเครื่อง

ระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหยตัวท าละลายท่ีเป็นวัฏภาคเคล่ือนท่ีออก ได้สารท่ีเป็นของแข็ง 
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สีขาว 53 mg (0.26mmol , 65%) 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ 8.30 (d, J = 8.7 Hz, 2H), 7.74 

(d, J = 8.8 Hz, 2H), 7.63 (d, J = 7.6 Hz, 2H), 7.47 (dt, J = 21.5, 6.9 Hz, 3H). 

 

2.2.3.4 การสังเคราะห์ 4-ฟีนิลเบนซาลดีไฮด์จาก 4-ไอโอโดเบนซาลดีไฮด์ในเอทานอล

และน้ า 

 
รูปท่ี 2.4 การสังเคราะห์ 4-ฟีนิลเบนซาลดีไฮด์จาก 4-ไอโอโดเบนซาลดีไฮด์ในเอทานอลและน้ า 

ช่ัง 4-ไอโอโดเบนซาลดีไฮด์ (100 mg, 0.43 mmol) ฟีนิลโบโรนิกแอซิด (79 mg, 0.65 

mmol) โพแทสเซียมคาร์บอเนต (178 mg, 1.29 mmol) และตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP (18 mg) ลง

ในหลอดทดลองท่ีปิดแน่น (sealed tube) เติมตัวท าละลายเอทานอลและน้ าในอัตราส่วน 3:2 

ปริมาตร 6 มิลลิลิตร กวนด้วยแท่งแม่เหล็กท่ีอุณหภูม ิ40 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 12 ช่ัวโมง จากนั้น

สกัดปฏิกิริยาด้วยไดคลอโรมีเทนในกรวยแยก โดยเก็บช้ันสารอินทรีย์ ท าให้แห้งด้วยโซเดียมซัลเฟต 

กรองโซเดียมซัลเฟต ออกแล้วน าช้ันสารอินทรีย์ไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหยตัว

ท าละลายออก ต่อมาน าสารท่ีได้มาท าให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบคอลัมน์ โดยใช้วัฏภาค

นิ่งเป็นซิลิกาเจล และวัฏภาคเคล่ือนท่ีเป็นเฮกเซนและไดคลอดโรมีเทนในอัตราส่วน 1:1 เก็บใส่ขวด

ก้นกลม และน าไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหยตัวท าละลายท่ีเป็นวัฏภาคเคล่ือนท่ี

ออก ได้สารท่ีเป็นของเหลวหนืดสีส้ม 69 mg (0.38 mmol, 87%) 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ 

9.99 (s, 1H), 7.89 (d, J = 8.2 Hz, 2H), 7.69 (d, J = 8.2 Hz, 2H), 7.57 (d, J = 7.6 Hz, 2H), 7.38 

(t, J = 7.3 Hz, 3H). 

 

2.2.3.5 การสังเคราะห์ 4-เมทอกซีไบฟีนิลจาก 4-ไอโอโดอะนิโซลในเอทานอลและน้ า  

 
รูปท่ี 2.5 การสังเคราะห์ 4-เมทอกซีไบฟีนิลจาก 4-ไอโอโดอะนิโซลในเอทานอลและน้ า 
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ช่ัง 4-ไอโอโดอะนิโซล (100 mg, 0.43 mmol) ฟีนิลโบโรนิกแอซิด (78 mg, 0.65 mmol) 
โพแทสเซียมคาร์บอเนต (176 mg, 1.28 mmol) และตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP (18 mg) ลงในหลอด
ทดลองท่ีปิดแน่น(sealed tube) เติมตัวท าละลายเอทานอลและน้ าในอัตราส่วน 3:2 ปริมาตร 6 
มิลลิลิตร  กวนด้วยแท่งแม่เหล็กท่ีอุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 12 ช่ัวโมง จากนั้นสกัด
ปฏิกิริยาด้วยไดคลอโรมีเทนในกรวยแยก โดยเก็บช้ันสารอินทรีย์ ท าให้แห้งด้วยโซเดียมซัลเฟต กรอง
โซเดียมซัลเฟต ออกแล้วน าช้ันสารอินทรีย์ไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหยตัวท า
ละลายออก ต่อมาน าสารท่ีได้มาท าให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบคอลัมน์ โดยใช้วัฏภาคนิ่ง
เป็นซิลิกาเจล และวัฏภาคเคล่ือนท่ีเป็นเฮกเซน เก็บใส่ขวดก้นกลม และน าไปเข้าเครื่องระเหย
สุญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหยตัวท าละลายท่ีเป็นวัฏภาคเคล่ือนท่ีออก ได้สารท่ีเป็นของแข็งสีขาว 79 

mg (0.42 mmol, 98%) 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ 7.64 – 7.57 (m, 4H), 7.48 (t, J = 7.2 
Hz, 2H), 7.37 (t, J = 7.3 Hz, 1H), 7.04 (d, J = 7.3 Hz, 2H), 3.90 (s, 3H)  

 

2.2.4 ศึกษาผลของท าละลายในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบไม่ต่อเนื่อง (batch Suzuki 

cross-coupling reaction)  

 
รูปท่ี 2.6 การสังเคราะห์ 4-เมทอกซีไบฟีนิลจาก 4-ไอโอโดอะนิโซลในเอทานอลและน้ า 

 

ช่ัง 4-ไอโอโดอะนิโซล (100 mg, 0.43 mmol) ฟีนิลโบโรนิกแอซิด (78 mg, 0.65 mmol) 

โพแทสเซียมคาร์บอเนต (177 mg, 1.28 mmol) และตัวเร่งปฏิกิริยาPd/ICCP (18 mg) ลงในหลอด

ทดลองท่ีปิดแน่น (sealed tube) เติมตัวท าละลายเอทานอลและน้ าในอัตราส่วน 3:2 ปริมาตร 6 

มิลลิลิลิตร  กวนด้วยแท่งแม่เหล็กท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ช่ัวโมง จากนั้นสกัด

ปฏิกิริยาด้วยไดคลอโรมีเทนในกรวยแยก โดยเก็บช้ันสารอินทรีย์ ท าให้แห้งด้วยโซเดียมซัลเฟต กรอง

โซเดียมซัลเฟตออกแล้วน าช้ันสารอินทรีย์ไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหย ตัวท า

ละลายออก ต่อมาน าสารท่ีได้ท าให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบคอลัมน์ โดยใช้วัฏภาคนิ่ง

เป็นซิลิกาเจล และวัฏภาคเคล่ือนท่ีเป็นเฮกเซน เก็บใส่ขวดก้นกลม และน าไปเข้าเครื่องระเหย

สุญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหยตัวท าละลายท่ีเป็นวัฏภาคเคล่ือนท่ีได้สารท่ีเป็นของแข็งสีขาวปริมาณ

79.2 mg (0.42 mmol, 98%) 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ 7.45 (t, J = 8.5 Hz, 4H), 7.32 (t, J 

= 7.7 Hz, 2H), 7.21 (t, J = 7.3 Hz, 1H), 6.89 (d, J = 8.7 Hz, 2H), 3.75 (s, 3H). 
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รูปท่ี 2.7 การสังเคราะห์ 4-เมทอกซีไบฟีนิลจาก 4-ไอโอโดอะนิโซลในไอโซโพรพานอล 

ช่ัง 4-ไอโอโดอะนิโซล (100 mg, 0.43 mmol) ฟีนิลโบโรนิกแอซิด (78 mg, 0.65 mmol) 

โพแทสเซียมคาร์บอเนต (177 mg, 1.28 mmol) และตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP (18 mg) ลงในหลอด

ทดลองท่ีปิดแน่น (sealed tube) เติมตัวท าละลายไอโซโพรพานอล ปริมาตร 6 มิลลิลิตร  กวนด้วย

แท่งแม่เหล็กท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ช่ัวโมง จากนั้นสกัดปฏิกิริยาด้วยไดคลอโร

มีเทนในกรวยแยก โดยเก็บช้ันสารอินทรีย์ ท าให้แห้งด้วยโซเดียมซัลเฟต กรองโซเดียมซัลเฟตออกแล้ว

น าช้ันสารอินทรีย์ไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหยตัวท าละลายออก ต่อมาน าสารท่ี

ได้มาท าให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบคอลัมน์ โดยใช้วัฏภาคนิ่งเป็นซิลิกาเจล และวัฏภาค

เคล่ือนท่ีเป็นเฮกเซน เก็บใส่ขวดก้นกลม และน าไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหยตัว

ท าละลายท่ีเป็นวัฏภาคเคล่ือนท่ีออก ได้สารท่ีเป็นของแข็งสีขาว 48.8 mg (0.26 mmol, 61%)  
1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ 7.62 – 7.42 (m, 7H), 7.37 (d, J = 30.2 Hz, 1H), 7.31 (d, J = 7.2 

Hz, 1H), 6.99 (d, J = 8.7 Hz, 2H), 3.86 (s, 3H) 

 

 
รูปท่ี 2.8 การสังเคราะห์ 4-เมทอกซีไบฟีนิลจาก 4-ไอโอโดอะนิโซลในไอโซโพรพานอลและน้ า 

ช่ัง 4-ไอโอโดอะนิโซล (100 mg, 0.43 mmol) ฟีนิลโบโรนิกแอซิด (78 mg, 0.65 mmol) 

โพแทสเซียมคาร์บอเนต (176 mg, 1.28 mmol) และตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP (18 mg) ลงในหลอด

ทดลองท่ีปิดแน่น (sealed tube) เติมตัวท าละลายไอโซโพรพานอล ปริมาตร 6 มิลลิลิตร  กวนด้วย

แท่งแม่เหล็กท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ช่ัวโมง จากนั้นสกัดปฏิกิริยาด้วยไดคลอโร

มีเทนในกรวยแยก โดยเก็บช้ันสารอินทรีย์ ดูดน้ าออกด้วยโซเดียมซัลเฟต กรองโซเดียมซัลเฟตออก

แล้วน าช้ันสารอินทรีย์ไปเข้าเครื่องระเหยสูญญากาศแบบหมุนเพื่อระเหยตัวท าละลายออก ต่อมาน า
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สารท่ีได้มาท าให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบคอลัมน์ โดยใช้วัฏภาคนิ่งเป็นซิลิกาเจล 

และวัฏภาคเคล่ือนท่ีเป็นเฮกเซน เก็บใส่ขวดก้นกลม และน าไปเข้าเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุน

เพื่อระเหยตัวท าละลายท่ีเป็นวัฏภาคเคล่ือนท่ีออก ได้สารท่ีเป็นของแข็งสีขาว 63.4 mg (0.34 mmol, 

80%) 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ 7.56 (dd, J = 30.8, 21.9 Hz, 6H), 7.45 (d, J = 7.8 Hz, 

2H), 7.35 (t, J = 7.3 Hz, 2H), 7.02 (d, J = 8.7 Hz, 3H), 3.88 (s, 4H). 

 

2.2.5 การต้ังปฏิกิริยาในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง  (continuous flow 

Suzuki cross-coupling reaction) 

รูปท่ี 2.9 การท าปฏิกิริยาแบบต่อเนื่องในห้องปฏิบัติการของกลุ่มวิจัย 

1. บรรจุตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP ลงใน Solid phase reactor ให้เต็มและน าไปช่ังน้ าหนัก 

จะได้น้ าหนักของตัวเร่งปฏิกิริยาและ Solid phase reactor 

2. ผ่านเมทานอลบนตัวเร่งปฏิกิริยา เพื่อสังเกตว่าตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีบรรจุลงไปเต็ม reactor 

หรือไม่ ถ้าตัวเร่งปฏิกิริยาลดลง จะต้องน าตัวเร่งปฏิกิริยาไปท าให้แห้งด้วยระบบสุญญากาศ (vacuum 

dry) จากนั้นบรรจุตัวเร่งปฏิกิริยาเพิ่มลงไปและช่ังน้ าหนักเช่นเดียวกับข้อ 1. ท าเช่นนี้ไปเรื่อยๆจนกว่า

ตัวเร่งปฏิกิริยาเต็ม solid phase reactor และไม่ลดลงเมื่อน าไปไหลผ่านด้วยเมทานอล  

3. จากนั้นช่ังน้ าหนักหลังจากไหลผ่านด้วยเมทานอล จะได้น้ าหนักรวมระหว่างตัวเร่งปฏิกิรยิา 

ตัวท าละลายและ solid phase reactor ค านวณหาปริมาตรตัวท าละลายท่ีบรรจุใน solid phase 

reactor  
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4. ค านวณหาอัตราการไหล (flow rate) ตามสมการในบทท่ี 1 หน้า 5 

5. เตรียมสารต้ังต้นและน าไปเข้าระบบ flow ซึ่งประกอบด้วย solid phase reactor ท่ีบรรจุ

ตัวเร่งปฏิกิริยาซึ่งวางอยู่บน hot plate ปั๊มสารต้ังต้นเข้าในระบบด้วย syringe pump และไล่

ออกซิเจนโดยใส่ลูกโป่งท่ีบรรจุไนโตรเจน ต่อเข้ากับหลอดทดลองท่ีปิดแน่น (sealed tube) ท่ีบรรจุ

สารต้ังต้น 

 

2.2.6 ศึกษาผลของตัว เ ร่ งปฏิ กิ ริยา ในปฏิ กิ ริยา ซู ซู กิ ค รอสคับปลิ งแบบ ต่อ เนื่ อ ง   

(Continuous flow Suzuki cross-coupling reaction) 

การสังเคราะห์ 4-เมทอกซีไบฟีนิลผ่านปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง 

 

รูปท่ี 2.10 การสังเคราะห์ 4-เมทอกซีไบฟีนิลผ่านปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบไม่ต่อเนื่อง 

 

เตรียม reagent โดยช่ัง 4-ไอโอโดอะนิโซล (100.00 mg, 0.43 mmol) ฟีนิลโบโรนิกแอซิด 

(78.04 mg, 0.65 mmol) โพแทสเซียมคาร์บอเนต (176.90 mg, 1.28 mmol) ลงในขวดรูปกรวย

ขนาด 125 มิลลิลิตร ละลายด้วยตัวท าละลายในอัตราส่วน 3:2 ปริมาตร 60 มิลลิลิตร เทใส่หลอด

ทดลองท่ีปิดแน่น จากนั้นน าไปเข้าระบบ flow ท่ีมีตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP โดยน้ าหนักบรรจุอยู่ใน 

Solid phase reactor จนเต็มซึ่งวางอยู่บน Hot plate ปั๊มสารต้ังต้นเข้าในระบบด้วย Syringe 

pump และไล่ออกซิเจนโดยใส่ลูกโป่งท่ีบรรจุไนโตรเจน ต่อเข้ากับหลอดทดลองท่ีปิดแน่น(sealed 

tube) ท่ีบรรจุสารต้ังต้นอยู่ เริ่มจับเวลาเมื่อมีสารออกมาหยดแรก และเก็บสารเมื่อครบ 18, 20, 22, 

24 และ 45 ช่ัวโมงตามล าดับ ละลายสารท่ีได้ด้วยไดคลอโรมีเทนดูดน้ าออกด้วยโซเดียมซัลเฟต กรอง

โซเดียมซัลเฟตออกแล้วน าไประเหยตัวท าละลายออกด้วยเครื่องระเหยสุญญากาศแบบหมุน และ

น าไปใส่ตัวท าละลาย deuterated chloroform เพื่อน าไปพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยด้วยเทคนิค 1H NMR  

โดยศึกษาปัจจัยท่ีส่งผลต่อการเกิดปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบไม่ต่อเนื่อง ได้แก่  

ตัวท าละลาย, ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีใช้, อุณหภูมิ, ช่วงเวลาท่ีสารอยู่ใน reactor, อัตราการไหลของ

สาร ดังตารางท่ี 2.1 
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ตารางท่ี 2.1 แสดงปัจจัยท่ีส่งผลต่อการเกิดปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบไม่ต่อเนื่อง 

 

 

  

 

  

ล าดับ ตัวท าละลาย 
ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP 

(เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนัก) 

อุณหภูมิ 

(องศาเซลเซียส) 

ช่วงเวลาท่ีสารอยู่ใน reactor 

(ช่ัวโมง) 

1 

เอทานอล : น้ า 

(3 : 2) 

0.1 
50 

2 

2 4 

3 8 

4 70 4 

5 
0.5 50 

2 

6 4 

7 

ไอโซโพรพานอล 

: น้ า 

(3 : 2) 

0.1 
50 

4 

8 8 

9 70 4 

10 0.5 50 4 



 

 

บทท่ี 3  

ผลและการวิเคราะห์ผลการทดลอง 
 

3.1 การหาปริมาณแพลเลเดียมท่ีกระจายบนแคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกหอยด้วยเทคนิค 

Inductively coupled plasma optical emission spectrometry (ICP-OES) 

 

 จากการเตรียมตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP โดยใช้เทคนิค Impregnation-reduction method 

เป็นเทคนิคท่ีท าให้ตัวรองรับท่ีเป็นของแข็งชุ่มไปด้วยสารละลายท่ีมี Pd(II) และผ่านปฏิกิริยารีดักชัน

เปล่ียน Pd(II) เป็น Pd(0) ตรึงอยู่บนตัวรองรับท่ีเป็นของแข็ง ซึ่งตัวรองรับท่ีใช้ในงานวิจัยนี้คือ 

แคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกหอยโดยใช้โซเดียมโบโรไฮไดรด์เป็นตัวรีดิวซ์ จากนั้นน าตัวเร่ง

ปฏิกิริยาไปวัดด้วยเทคนิค ICP-OES เพื่อหาปริมาณแพลเลเดียมท่ีกระจายบนแคลเซียมคาร์บอเนต 

พบว่า เมื่อใช้แพลเลเดียม 0.005, 0.025, 0.05 กรัมใน ICCP 5 กรัม (0.1, 0.5, 1.0 เปอร์เซ็นต์โดย

น้ าหนัก ตามล าดับ) ได้ปริมาณแพลเลเดียมท่ีกระจายบน ICCP จริงเฉล่ีย เท่ากับ 0.08, 0.48, 0.88 

เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนักตามล าดับ ดังแสดงในตารางท่ี 1 ซึ่งสาเหตุท่ีปริมาณแพลเลเดียมท่ีได้กระจาย

บนแคลเซียมคาร์บอเนตน้อยกว่าท่ีคาดหวังไว้ คาดว่าเนื่องมาจาก ความสามารถในการจับระหว่าง

แพลเลเดียมและตัวรองรับท่ีไปของแข็งไม่สามารถจับได้ท้ังหมด อาจมีบางส่วนตกค้างอยู่บนผิวของ

ภาชนะ 

 ตารางท่ี 3.1 ปริมาณแพลเลเดียมท่ีกระจายบนแคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกหอย วัดด้วย
เทคนิค ICP-OES 

entry %wt of Pd in Pd/ICCP 

Expected Pd 0.1000 0.5000 1.0000 

1 0.0867 0.4877 0.9459 

2 0.0827 0.4878 0.8332 

3 0.0797 0.4731 0.8524 

Average 0.0830 ± 0.004 0.4829 ± 0.008 0.8772 ± 0.060 
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3.2 ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบไม่ต่อเนือ่ง (batch Suzuki cross-coupling reaction) 

 

3.2.1 ผลของตัวเร่งปฏิกิริยาในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบไม่ต่อเนื่อง 

3.2.1.1 การสังเคราะห์ 4-ไนโตรไบฟีนิลจาก 4-ไอโอโดไนโตรเบนซีนในน้ า 

จากการสังเคราะห์ 4-ไนโตรไบฟีนิล จากสารต้ังต้น 4-ไอโอโดไนโตรเบนซีน ในปฏิกิริยา    

ซูซูกิครอสคับปลิงโดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP 6.6 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนัก ใช้โพแทสเซียม

คาร์บอเนตเป็นเบสและน้ ากับเฮกซะเดซิลไตรเมทิลแอมโมเนียมโบรไมด์ (CTAB)  เป็นตัวท าละลาย ท่ี

อุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 12 ช่ัวโมง ดังรูปท่ี 3.1 จะพบว่า สารละลายท่ีได้หลังจากการต้ัง

ปฏิกิริยามีลักษณะไม่เป็นเนื้อเดียวกัน (multi phase) ดังรูปท่ี 3.2 และเมื่อน าสารท่ีได้มาท าให้

บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบคอลัมน์ ได้สาร 4-ไนโตรไบฟีนิล มีลักษณะเป็นของแข็งสีขาว 

คิดเป็นร้อยละผลได้ เท่ากับ 83 

 
รูปท่ี 3.1 การสังเคราะห์ 4-ไนโตรไบฟีนิลจาก 4-ไอโอโดไนโตรเบนซีนในน้ า 

 
รูปท่ี 3.2 สารละลายท่ีไม่เป็นเนื้อเดียวกัน (multi phase) ด้วยตัวท าละลายน้ าและ CTAB 

สเปกตรัม 1H NMR ของ สาร 1 ดังรูปท่ี 2 ปรากฏสัญญาณท่ี δ 8.30, 7.74, 7.63, 7.47 

ppm แสดงโปรตอนบนวงอะโรมาติกท่ีต าแหน่ง a, b, c และ d ตามล าดับ เนื่องจากหมู่ไนโตร (-NO2)

เป็นหมู่ดึงอิเล็กตรอน ดังนั้น ท าให้โปรตอนท่ีอยู่ใกล้หมู่ไนโตรถูก deshield มากกว่า และค่า 

chemical shift ไปในทาง downfield มากกว่า 
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รูปท่ี 3.3 สเปกตรัม 1H NMR (400 MHz, CDCl3) ของ 4-ไนโตรไบฟีนิลจาก 4-ไอโอโดไนโตรเบนซนีในน้ า 

 

3.2.1.2 การสังเคราะห์ 4-ฟีนิลเบนซาลดีไฮด์จาก 4-โบรโมเบนซาลดีไฮด์ในน้ า 

จากการสังเคราะห์ 4-ฟีนิลเบนซาลดีไฮด์ จากสารต้ังต้น 4-โบรโมเบนซาลดีไฮด์ ในปฏิกิริยา

ซูซูกิครอสคับปลิงโดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP 5 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนัก ใช้โพแทสเซียมคาร์บอเนต

เป็นเบสและน้ ากับเฮกซะเดซิลไตรเมทิลแอมโมเนียมโบรไมด์ (CTAB)  เป็นตัวท าละลาย ท่ีอุณหภูมิ 

40 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 12 ช่ัวโมง ดังรูปท่ี 3.4 จะพบว่า สารละลายท่ีได้หลังจากการต้ังปฏิกิริยา

มีลักษณะไม่เป็นเนื้อเดียวกัน (multi phase) ดังรูปท่ี 3.2 เช่นกัน และเมื่อน าสารท่ีได้มาท าให้บริสุทธิ์

ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบคอลัมน์ ได้สารท่ีเป็นของเหลวสีส้ม คิดเป็นร้อยละผลได้ เท่ากับ 127 

ซึ่งเมื่อดูจากสเปกตรัม 1H NMR ของสาร จะเห็นว่า ร้อยละผลได้ท่ีมีค่าเกิน 100 อาจเกิดจากมีน้ าปน

อยู่ในผลิตภัณฑ์ 

 
รูปท่ี 3.4 การสังเคราะห ์4-ฟีนิลเบนซาลดีไฮด์จาก 4-โบรโมเบนซาลดีไฮด์ในน้ า 
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รูปท่ี 3.5 สเปกตรัม 1H NMR (400 MHz, CDCl3)  ของ 4-ฟีนิลเบนซาลดีไฮด์จาก 4-โบรโมเบนซาลดีไฮด์ในน้ า 
 

 สเปกตรัม 1H NMR ของ สาร 2 ดังรูปท่ี 2 ปรากฎสัญญาณท่ี δ 9.95 แสดงถึงโปรตอน

ท่ีต าแหน่งของหมู่แอลดีไฮด์ สัญญาณท่ี δ 7.85, 7.65, 7.54 และ 7.35 ppm แสดงโปรตอนบนวงอะ

โรมาติกท่ีต าแหน่ง b, c, d และ e ตามล าดับ เนื่องจากหมู่แอลดีไฮด์ (-CHO) เป็นหมู่ดึงอิเล็กตรอน 

ดังนั้น ท าให้โปรตอนท่ีอยู่ใกล้หมู่แอลดีไฮด์ถูก deshield มากกว่า และค่า chemical shift ไปในทาง 

downfield  

 

3.2.1.3 การสังเคราะห์ 4-ไนโตรไบฟีนิลจาก 4-ไอโอโดไนโตรเบนซีนในเอทานอลและน้ า 

จากการสังเคราะห์ 4-ไนโตรไบฟีนิล จากสารต้ังต้น 4-ไอโอโดไนโตรเบนซีน ในปฏิกิริยา    

ซูซูกิครอสคับปลิงโดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP 5 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนัก ใช้โพแทสเซียมคาร์บอเนต

เป็นเบส โดยมีเอทานอลและน้ าเป็นตัวท าละลายในอัตราส่วน 3:2 ท่ีอุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส เป็น

เวลา 12 ช่ัวโมง ดังรูปท่ี 6 จะพบว่า สารละลายท่ีได้หลังจากการต้ังปฏิกิริยามีลักษณะละลายเป็นเนื้อ

เดียวกัน (single phase) ดังรูปท่ี 3.7 และเมื่อน าสารท่ีได้มาท าให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟี

แบบคอลัมน์ ได้สาร 1 มีลักษณะเป็นของแข็งสีขาว คิดเป็นร้อยละผลได้ เท่ากับ 65 โดยผลของ

สเปกตรัม 1H NMR ของ 4-ไนโตรไบฟีนิลเช่นเดียวกับท่ีแสดงในรูปท่ี 3.3  
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รูปท่ี 3.6 การสังเคราะห์ 4-ไนโตรไบฟีนิลจาก 4-ไอโอโดไนโตรเบนซีนในเอทานอลและน้ า 

 

รูปท่ี 3.7 สารละลายท่ีเป็นเนื้อเดียวกัน (single phase) ด้วยตัวท าละลายเอทานอลและน้ า 
 

3.2.1.4 การสังเคราะห์ 4-ฟีนิลเบนซาลดีไฮด์จาก 4-ไอโอโดเบนซาลดีไฮด์ 

ในเอทานอลและน้ า 

จากการสังเคราะห์ 4-ฟีนิลเบนซาลดีไฮด์ จากสารต้ังต้น 4-ไอโอโดเบนซาลดีไฮด์ ในปฏิกิริยา

ซูซูกิครอสคับปลิงโดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP 5 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนัก ใช้โพแทสเซียมคาร์บอเนต

เป็นเบส โดยมีเอทานอลและน้ าเป็นตัวท าละลายในอัตราส่วน 3:2 เป็นตัวท าละลาย ท่ีอุณหภูมิ 40 

องศาเซลเซียส เป็นเวลา 12 ช่ัวโมง ดังรูปท่ี 3.8 จะพบว่า สารละลายท่ีได้หลังจากการต้ังปฏิกิริยามี

ลักษณะละลายเป็นเนื้อเดียวกัน (single phase) ดังรูปท่ี 3.7  และเมื่อน าสารท่ีได้มาท าให้บริสุทธิ์

ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟีแบบคอลัมน์ ได้สารท่ีเป็นของเหลวสีส้ม คิดเป็นร้อยละผลได้ เท่ากับ 87 

โดยผลของสเปกตรัม 1H NMR ของ 4-ฟีนิลเบนซาลดีไฮด์ เช่นเดียวกับท่ีแสดงในรูปท่ี 3.5 

 

รูปท่ี 3.8 การสังเคราะห์ 4-ฟีนิลเบนซาลดีไฮด์ จาก 4-ไอโอโดเบนซาลดีไฮด์ในเอทานอลและน้ า 
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3.2.1.5 การสังเคราะห์ 4-เมทอกซีไบฟีนิลจาก 4-ไอโอโดอะนิโซลในเอทานอลและน้ า  

จากการสังเคราะห์ 4-เมทอกซีไบฟีนิล จากสารต้ังต้น 4-ไอโอโดอะนิโซล ในปฏิกิริยาซูซูกิ 

ครอสคับปลิงโดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP 5 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนัก ใช้โพแทสเซียมคาร์บอเนตเป็น

เบสโดยมีเอทานอลและน้ าเป็นตัวท าละลายในอัตราส่วน 3:2 เป็นตัวท าละลาย ท่ีอุณหภูมิห้องเป็น

เวลา 24 ช่ัวโมง ดังรูปท่ี 3.9 จะพบว่า สารละลายท่ีได้หลังจากการต้ังปฏิกิริยามีลักษณะเป็นเนื้อ

เดียวกัน (single phase) ดังรูปท่ี 7 และเมื่อน าสารท่ีได้มาท าให้บริสุทธิ์ด้วยเทคนิคโครมาโทกราฟี

แบบคอลัมน์ ได้สารท่ีเป็นของแข็งสีขาว คิดเป็นร้อยละผลได้ เท่ากับ 76 

 

รูปท่ี 3.9 การสังเคราะห์ 4-เมทอกซีไบฟีนิล จาก 4-ไอโอโดอะนิโซลในเอทานอลและน้ า 
 

สเปกตรัม 1H NMR ของ 4-เมทอกซีไบฟีนิล ดังรูปท่ี 3.10 ปรากฎสัญญาณท่ี δ 3.75 แสดง

ถึงโปรตอนท่ีต าแหน่งของเมทิล (-CH3) ในหมู่เมทอกซี สัญญาณท่ี δ 6.89 ppm แสดงโปรตอนบน

วงอะโรมาติกท่ีต าแหน่ง b เนื่องจากได้รับอิทธิพลของหมูเมทอกซี ซึ่งเป็นหมู่ให้อิเล็กตรอน ท าให้ 

chemical shift ไปในทาง upfield มากขึ้น และสัญญาณท่ี δ 7.45, 7.32 และ 7.21 ppm แสดง

โปรตอนบนวงอะโรมาติกท่ีต าแหน่ง c, d และ e ตามล าดับ 
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รูปท่ี 3.10 สเปกตรัม 1H NMR  (400 MHz, CDCl3) ของ 4-เมทอกซีไบฟีนิล 
  

3.2.2 ผลของตัวท าละลายในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบไม่ต่อเนื่อง 

รูปท่ี 3.11 การสังเคราะห์ 4-เมทอกซีไบฟีนิลจาก 4-ไอโอโดอะนิโซล ในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิง
แบบไม่ต่อเนื่องในตัวท าละลายต่างๆท่ีออุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส 24 ช่ัวโมง 

 
ในงานวิจัยนี้ได้ศึกษาผลของตัวท าละลายในการสังเคราะห์ 4-เมทอกซีไบฟีนิลจาก 4-ไอโอ

โดอะนิโซลในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงโดยใช้ตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP 5 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนัก ใช้

โพแทสเซียมคาร์บอเนตเป็นเบส ท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ช่ัวโมง ดังรูปท่ี 12 โดย

ตัวท าละลายท่ีใช้ในการศึกษา ได้แก่ เอทานอลและน้ า, ไอโซโพรพานอลและน้ า ในอัตราส่วน 3:2 

และไอโซโพรพานอล ในตอนแรกผู้วิจัยสนใจศึกษา ตัวท าละลายเอทานอลและน้ าเนื่องจากไม่เป็นพิษ

และมีความเป็นมิตรต่อส่ิงแวดล้อม จากนั้นผู้วิจัยต้องการเพิ่มอุณหภูมิในการท าปฏิกิริยา จึงสนใจท่ีจะ

ใช้ไอโซโพรพานอลเป็นตัวท าละลาย เนื่องจากมีจุดเดือดท่ีสูงกว่าเอทานอล จากการทดลองพบว่า 
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ปฏิกิริยาในตัวท าละลายเอทานอลและน้ า, ไอโซโพรพานอลและน้ า และ ไอโซโพรพานอล ให้ร้อยละ

ผลได้ เท่ากับ 98 , 80 และ 93 ตามล าดับ โดยตัวท าละลายเอทานอลและน้ าและไอโซโพรพานอล

และน้ าละลายเป็นเนื้อเดียวกัน แต่ตัวท าละลายไอโซโพรพานอล สารละลายของสารต้ังต้นไม่เป็นเนื้อ

เดียวกัน ดังนั้นผู้วิจัยจึงสนใจท่ีจะใช้ตัวท าละลายผสมระหว่างเอทานอล หรือ ไอโซโพรพานอลและน้ า 

ในอัตราส่วน 3:2 ในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบบต่อเนื่อง  

   

 3.3 ปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง (continuous flow Suzuki cross-coupling 

reaction) 

 

รูปท่ี 3.12 การสังเคราะห์ 4-เมทอกซีไบฟีนิลจาก 4-ไอโอโดอะนิโซล 

ในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง 

 

จากการทดลองท าปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบไม่ต่อเนื่อง จะเห็นว่า ปฏิกิริยาท่ีท าในตัว

ท าละลายน้ าและ CTAB หรือ ไอโซโพรพานอล สารละลายท่ีได้จะมีลักษณะไม่เป็นเนื้อเดียวกัน มี

ความขุ่น ดังรูป 3.2 จึงไม่เหมาะในการน าไปท าปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง เพราะอาจท า

ให้ syringe pump อุดตันได้ ดังนั้นตัวท าละลายท่ีเหมาะสมในการท าปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิง

แบบต่อเนื่อง คือ เอทานอลและน้ า หรือ ไอโซโพรพานอลและน้ า ในอัตราส่วน 3:2 เนื่องจากท าให้

สารต้ังต้นละลายเป็นเนื้อเดียวกัน ดังรูปท่ี 3.7ไม่ก่อให้เกิดปัญหาการอุดตันในการท าการทดลอง 
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 3.3.1 ผลของตัวท าละลายต่อปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง 

จากการทดลองน าตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมบนแคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือก

หอยแมลงภู่ท่ีสังเคราะห์ได้มาทดสอบในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่องระหว่าง 4-ไอโอโด 

อะนิโซลและฟีนิลโบโรนิกแอซิดในตัวท าละลายผสมเอทานอลในน้ า อัตราส่วน 3:2 และไอโซโพรพา

นอลในน้ า อัตราส่วน 3:2 ท่ีสภาวะต่าง ๆ พบว่า ท่ีปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.1 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนัก

ท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส residence time 4 ช่ัวโมง ภายใต้สภาวะไนโตรเจนในตัวท าละลายด้วย 

เอทานอลและน้ าให้ %conversion เท่ากับ 31 เปอร์เซ็นต์ ในตัวท าละลายไอโซโพรพานอลและน้ าให้ 

%conversion เท่ากับ 29 เปอร์เซ็นต์ ท่ีปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.1 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนักท่ีอุณหภูมิ 

70 องศาเซลเซียส residence time 4 ช่ัวโมงภายใต้สภาวะไนโตรเจน ในตัวท าละลายเอทานอลและ

น้ า ให้  %conversion เ ท่ากับ 39 เปอร์ เซ็น ต์  ใน ตัวท าละลายไอโซโพรพานอลและน้ า ให้  

%conversion เท่ากับ 37 เปอร์เซ็นต์ และ ท่ีปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.5 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนักท่ี

อุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส residence time 4 ช่ัวโมงภายใต้สภาวะไนโตรเจน ในตัวท าละลายเอทา

นอลและน้ าให้ %conversion เท่ากับ 88 เปอร์เซ็นต์ ในตัวท าละลายไอโซโพรพานอลและน้ าให้ 

%conversion เท่ากับ 67 เปอร์เซ็นต์ ดังรูปท่ี 3.14 จากผลการทดลอง พบว่า ความสามารถในการ

เร่งปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่องของตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP ท่ีปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีไม่

สูงมาก (0.1 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนัก) ในตัวท าละลายเอทานอลและน้ าจะไม่แตกต่างจากในตัวท า

ละลายไอโซโพรพานอลและน้ ามาก แต่ท่ีปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยาสูงขึ้น (0.5 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนัก) 

พบว่า ความสามารถในการเร่งปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่องของตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีสังเคราะห์

ได้ในตัวท าละลายเอทานอลและน้ าจะสูงกว่าในตัวท าละลายไอโซโพรพานอลและน้ าอย่างชัดเจน ท้ังนี้ 

อาจเนื่องมาจาก รูปร่างโมเลกุลของไอโซโพรพานอลมีความเกะกะมากกว่าเอทานอล เมื่อตัวท า

ละลายไหลผ่านตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม อะตอมออกซิเจนในโมเลกุลของแอลกอฮอล์จะเข้าไปจับ

และล้อมรอบกับโลหะแพลเลเดียม ด้วยความเกะกะของไอโซโพรพานอลท าให้สารต้ังต้นสัมผัสกับ

ตัวเร่งปฏิกิริยาได้น้อยลง ส่งผลให้ความสามารถในการเกิดปฏิกิริยาลดลง 
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รูปท่ี 3.13 เปรียบเทียบ %conversion ของการท าปฏิกิริยาซูซูกิแบบต่อเนื่องในสภาวะบรรยากาศ
ปกติและสภาวะท่ีมีแก๊สไนโตรเจน ในตัวท าละลายผสมเอทานอลน้ า และ ไอโซโพรพานอลน้ า  

residence time เท่ากับ 4 ช่ัวโมง 

 

3.3.2 ผลของแก๊สไนโตรเจนไนโตรเจนต่อปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง 

ศึกษาผลของแก๊สไนโตรเจนต่อปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่องระหว่าง 4-ไอโอโด  

อะนิโซลและฟีนิลโบโรนิกแอซิดท่ีใช้ปริมาณตัวเร่งปฏิกิกิริยา 0.5 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนักท่ีอุณหภูมิ 50 

องศาเซลเซียส residence time  4 ช่ัวโมง ในตัวท าละลายผสมเอทานอลน้ า อัตราส่วน 3:2 โดยการ

เปรียบเทียบความสามารถในการเร่งปฏิกิริยาของปฏิกิริยาในสภาวะบรรยากาศปกติและสภาวะท่ีมี

ไนโตรเจน โดยใส่แก๊สไนโตรเจนไว้ท่ีปลายของ reactor ท าให้บรรยากาศเป็นไนโตรเจนท้ังหมด ซึ่ง

จากการทดลอง พบว่า ความสามารถในการเร่งปฏิกิริยาของตัวเร่งปฏิกิริยา Pd/ICCP ในสภาวะ

บรรยากาศปกติดีกว่าในสภาวะท่ีมีไนโตรเจน โดยในสภาวะปกติให้ %conversion เท่ากับ 100 

เปอร์เซ็นต์ ในสภาวะท่ีมีไนโตรเจนให้ %conversion เท่ากับ 88 เปอร์เซ็นต์ ดังรูปท่ี 3.14 
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รูปท่ี 3.14 เปรียบเทียบ %conversion ระหว่างระบบท่ีมีและไม่มีไนโตรเจนของการท าปฏิกิริยาซูซกูิ
แบบต่อเนื่องท่ีใช้ปริมาณตัวเร่งปฏิกิกิริยา 0.5 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนัก อุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส 

residence time  4 ช่ัวโมง ในตัวท าละลายผสมเอทานอลน้ า 
 

จากการทดลองข้างต้นท าให้ทราบว่าตัวท าละลายท่ีเหมาะสมในปฏิกิริยาซูซูกิกิครอสคับปลิง

แบบต่อเนื่องระหว่าง 4-ไอโอโดอะนิโซลและฟีนิลโบโรนิกแอซิด คือ ตัวท าละลายผสมเอทานอลและ

น้ าในอัตราส่วน 3:2 และสภาวะท่ีเหมาะสมคือ สภาวะบรรยากาศปกติ  

 

3.3.3 การหาสภาวะที่เหมาะสมในการท าปฏิกิริยา (Optimize condition) 

จากนั้นผู้วิ จัยต้องการศึกษาสภาวะท่ีเหมาะสมในการเกิดปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิง

แบบต่อเนื่องระหว่าง 4-ไอโอโดอะนิโซลและฟีนิลโบโรนิกแอซิดภายใต้สภาวะบรรยากาศปกติในตัวท า

ละลายเอทานอลและน้ าอัตราส่วน 3:2 ท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส โดยศึกษาท่ีปริมาณตัวเร่ง

ปฏิกิริยา 0.1 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนัก ท่ี residence time 2 และ 4 ช่ัวโมง พบว่าให้ %conversion 

เท่ากับ 84 และ 68 เปอร์เซ็นต์ตามล าดับ ซึ่งแสดงว่าท่ีปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.1 เปอร์เซ็นต์โดย

น้ าหนักไม่เพียงพอในการเปล่ียนสารต้ังต้นไปเป็นผลิตภัณฑ์ท่ีสนใจได้อย่างสมบูรณ์ จากนั้นจึงเพิ่ม

ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยาเป็น 0.5 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนัก โดยเริ่มท าท่ี residence time 4 ช่ัวโมง พบว่า 

ให้ %conversion เท่ากับ 100 เปอร์เซ็นต์ ต่อมาจึงทดลองท่ี residence time ลดลงอยู่ท่ี 2 ช่ัวโมง 

ก็ยังพบว่า ให้ %conversion เท่ากับ 100 เปอร์เซ็นต์ ดังนั้นสภาวะท่ีดีท่ีสุดในการเกิดปฏิกิริยาซูซูกิค
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รอสคับปลิงระหว่าง 4-ไอโอโดอะนิโซลและฟีนิลโบโรนิกแอซิดท่ีเร่งด้วยตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียม

บนแคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกหอยแมลงภู่ในงานวิจัยนี้ คือ ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.5 

เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนักในตัวท าละลายผสมเอทานอลและน้ าท่ีอัตราส่วน 3:2 ท่ีอุณหภูมิ 50 องศา

เซลเซียส residence time 2 ช่ัวโมงภายใต้สภาวะบรรยากาศปกติ 

 

 

รูปท่ี 3.15 เปรียบเทียบ %conversion ของการท าปฏิกิริยาซูซูกิแบบต่อเนื่องในภาวะต่าง ๆ 

ท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียสในตัวท าละลายผสมเอทานอลและน้ า 

 

 

 

 

 

100 100

68

84

0

20

40

60

80

100

120

%
co

nv
er

sio
n

0.5%wt,residence time 4 hr 0.5%wt,residence time 2 hr

0.1%wt,residence time 4 hr 0.1%wt,residence time 2 hr



 

 

บทท่ี 4  

สรุปผลการทดลอง 
 

จากการสังคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมท่ีตรึงบนแคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือก

หอยแมลงภู่ (Pd/ICCP) โดยใช้วิธี Impregnation-reduction และวัดปริมาณแพลเลเดียมท่ีกระจาย

ตัวบน ICCP โดยใช้ เทคนิค Inductively coupled plasma optical emission spectrometer 

(ICP-OES) พบว่า ตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีจะสังเคราะห์คือ 0.1, 0.5 และ 1 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนัก สามารถ

วัดปริมาณแพลเลเดียมท่ีกระจายบน ICCP ได้จริงเฉล่ีย เท่ากับ 0.083, 0.483, 0.878 เปอร์เซ็นต์โดย

น้ าหนักตามล าดับ จากนั้นน าปฏิกิริยาท่ีสังเคราะห์ได้ไปทดลองในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบไม่

ต่อเนื่อง เพื่อหาตัวท าละลายท่ีเหมาะสมในการน าไปใช้ในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง ซึ่ง

จากการทดลองพบว่า ตัวท าละลายท่ีเหมาะสมในการท าปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง คือ 

เอทานอลและน้ า หรือ ไอโซโพรพานอลและน้ า ในอัตราส่วน 3:2 เนื่องจากท าให้สารต้ังต้นละลายเป็น

เนื้อเดียวกัน (single- phase) จากนั้นน าตัวเร่งปฏิกิริยาไปทดสอบความสามารถในการเร่งปฏิกิริยา

และหาสภาวะ ท่ี เหมาะสมในการ เกิดปฏิกิ ริ ยาซูซูกิ ครอสคับปลิงแบบต่อเนื่ องระหว่ า ง 

4-ไอโอโดอะนิโซลและฟีนิลโบโรนิกแอซิด พบว่า ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.5 เปอร์เซ็นต์โดยน้ าหนัก

ในตัวท าละลายผสมเอทานอลและน้ าท่ีอัตราส่วน 3:2 ท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส residence time 

2 ช่ัวโมงภายใต้สภาวะบรรยากาศปกติ คือสภาวะท่ีดีท่ีสุดส าหรับงานวิจัยนี้ ซึ่งสามารถเปล่ียนสารต้ัง

ต้นเป็นผลิตภัณฑ์ท่ีสนใจได้ 100 เปอร์เซ็นต์ (%conversion เท่ากับ 100 เปอร์เซ็นต์) 

 

แนวทางการด าเนินงานวิจัยในอนาคต 

1. ศึกษาปัจจัยด้านความเข้มข้นของสารต้ังต้นในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิง

แบบต่อเนื่อง 

2. ศึกษาผลของหมู่ฟังก์ชันและต าแหน่งของหมู่ฟังก์ชันในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิง 

3. ศึกษาการใช้ซ้ าของตัวเร่งปฏิกิริยาแพลเลเดียมบนแคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือก

หอยแมลงภู่ในปฏิกิริยาซูซูกิครอสคับปลิงแบบต่อเนื่อง 

4. ศึกษาการหลุดออกของแพลเลเดียมบนตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีสังเคราะห์ได้ในแต่ละรอบ

ของการใช้ซ้ า 
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รูปท่ี ก-1 %conversion เทียบกับเวลาท่ีเก็บผลิตภัณฑ์ (ช่ัวโมง) ของปฏิกิริยาระหว่าง 4-ไอโอโดอะนิโซล 
และฟีนิลโบโรนิกแอซิด โดยใช้ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.1%wt ในตัวท าละลายเอทานอลและน้ า (3:2) 
ท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส Residence time 2 ช่ัวโมง ภายใต้บรรยากาศปกติ 
 

 

รูปท่ี ก-2%conversion เทียบกับเวลาท่ีเก็บผลิตภัณฑ์ (ช่ัวโมง) ของปฏิกิริยาระหว่าง 4-ไอโอโดอะนิโซล 
และฟีนิลโบโรนิกแอซิด โดยใช้ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.1%wt ในตัวท าละลายเอทานอลและน้ า (3:2) 

ท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส Residence time 4 ช่ัวโมง ภายใต้สภาวะท่ีมไีนโตรเจน 

100

70

100 100

52

0

20

40

60

80

100

120

18 20 22 24 45

%
co

nv
er

sio
n

Time (hour)

30

25

30

38

0

5

10

15

20

25

30

35

40

18 20 22 24

%
co

nv
er

sio
n

Time (hour)



39 
 

 

 

รูปท่ี ก-3 %conversion เทียบกับเวลาท่ีเก็บผลิตภัณฑ์ (ช่ัวโมง) ของปฏิกิริยาระหว่าง 4-ไอโอโดอะนิโซล
และฟีนิลโบโรนิกแอซิด โดยใช้ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.1%wt ในตัวท าละลายเอทานอลและน้ า (3:2) 

ท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส Residence time 4 ช่ัวโมง ภายใต้บรรยากาศปกติ 

 

รูปท่ี ก- 4 %conversion เทียบกับเวลาท่ีเก็บผลิตภัณฑ์ (ช่ัวโมง) ของปฏิกิริยาระหว่าง 4-ไอโอโดอะนิโซล
และฟีนิลโบโรนิกแอซิด โดยใช้ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.1%wt ในตัวท าละลายเอทานอลและน้ า (3:2) 

ท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส Residence time 8 ช่ัวโมง ภายใต้สภาวะท่ีมไีนโตรเจน 
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รูปท่ี ก-5 %conversion เทียบกับเวลาท่ีเก็บผลิตภัณฑ์ (ช่ัวโมง) ของปฏิกิริยาระหว่าง 4-ไอโอโดอะนิโซล
และฟีนิลโบโรนิกแอซิด โดยใช้ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.1%wt ในตัวท าละลายเอทานอลและน้ า (3:2) 

ท่ีอุณหภูมิ 70 องศาเซลเซียส Residence time 4 ช่ัวโมง ภายใต้สภาวะไนโตรเจน 

 

รูปท่ี ก-6%conversion เทียบกับเวลาท่ีเก็บผลิตภัณฑ์ (ช่ัวโมง) ของปฏิกิริยาระหว่าง 4-ไอโอโดอะนิโซลและฟี
นิลโบโรนิกแอซิด โดยใช้ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.5%wt ในตัวท าละลายเอทานอลและน้ า (3:2) 

ท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส Residence time 2 ช่ัวโมง ภายใต้บรรยากาศปกติ 
 

40

41

36

37

33

34

35

36

37

38

39

40

41

42

18 20 22 24

%
co

nv
er

sio
n

Time (hour)

100 100 100 100 100

0

20

40

60

80

100

120

18 20 22 24 45

%
co

nv
er

sio
n

Time (hour)



41 
 

 

 

รูปท่ี ก- 7 %conversion เทียบกับเวลาท่ีเก็บผลิตภัณฑ์ (ช่ัวโมง) ของปฏิกิริยาระหว่าง 4-ไอโอโดอะนิโซล
และฟีนิลโบโรนิกแอซิด โดยใช้ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.5%wt ในตัวท าละลายเอทานอลและน้ า (3:2) 

ท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส Residence time 4 ช่ัวโมง ภายใต้บรรยากาศปกติ 

 

รูปท่ี ก-8 %conversion เทียบกับเวลาท่ีเก็บผลิตภัณฑ์ (ช่ัวโมง) ของปฏิกิริยาระหว่าง 4-ไอโอโดอะนิโซล
และฟีนิลโบโรนิกแอซิด โดยใช้ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.5%wt ในตัวท าละลายเอทานอลและน้ า (3:2)  

ท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส Residence time 4 ช่ัวโมง ภายใต้สภาวะไนโตรเจน 
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รูปท่ี ก- 9 %conversion เทียบกับเวลาท่ีเก็บผลิตภัณฑ์ (ช่ัวโมง) ของปฏิกิริยาระหว่าง 4-ไอโอโดอะนิโซล 
และฟีนิลโบโรนิกแอซิด โดยใช้ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.1%wt ในตัวท าละลายไอโซโพรพานอลและน้ า (3:2) 

ท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส Residence time 4 ช่ัวโมง ภายใต้สภาวะไนโตรเจน 

 

รูปท่ี ก- 10 %conversion เทียบกับเวลาท่ีเก็บผลิตภัณฑ์ (ช่ัวโมง) ของปฏิกิริยาระหว่าง 4-ไอโอโดอะนิโซล
และ ฟีนิลโบโรนิกแอซิด โดยใช้ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.1%wt ในตัวท าละลายไอโซโพรพานอลและน้ า  

(3:2) ท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส Residence time 8 ช่ัวโมง ภายใต้สภาวะไนโตรเจน 
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รูปท่ี ก-11 %conversion เทียบกับเวลาท่ีเก็บผลิตภัณฑ์ (ช่ัวโมง) ของปฏิกิริยาระหว่าง 4-ไอโอโดอะนิโซล
และฟีนิลโบโรนิกแอซิด โดยใช้ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.1%wt ในตัวท าละลายไอโซโพรพานอลและน้ า 

(3:2) ท่ีอุณหภูมิ 70 องศาเซลเซียส Residence time 4 ช่ัวโมง ภายใต้สภาวะท่ีมไีนโตรเจน 

 

รูปท่ี ก-12 %conversion เทียบกับเวลาท่ีเก็บผลิตภัณฑ์ (ช่ัวโมง) ของปฏิกิริยาระหว่าง 4-ไอโอโดอะนิโซล
และฟีนิลโบโรนิกแอซิด โดยใช้ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.5%wt ในตัวท าละลายไอโซโพรพานอลและน้ า 

(3:2) ท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียสResidence time 4 ช่ัวโมง ภายใต้สภาวะท่ีมีไนโตรเจน
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ประวัติผู้วิจัย 
 

 นางสาวสุพิชชา มิตรพระพันธ์ เกิดเมื่อวันท่ี 25 พฤศจิกายน พ.ศ. 2537 ท่ีจังหวัดชลบุรี ส าเร็จ
การศึกษาช้ันมัธยมศึกษาตอนปลายจากโรงเรียนชลกันยานุกูล จังหวัดชลบุรี เมื่อปีการศึกษา 2555 เข้าศึกษา
ต่อในหลักสูตรวิทยาศาสตรบัณฑิต ภาควิชาเคมี คณะวิทยาศาสตร์ จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย เมื่อปีการศึกษา 
2556 ท่ีอยู่ท่ีสามารถติดต่อได้ บ้านเลขท่ี 188/4 ซอย 111/4 หมู่ 6 ต าบล บางทราย อ าเภอ เมือง จังหวัด 
ชลบุรี รหัสไปรษณีย์ 20000 อีเมล supitchahaha@gmail.com 
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