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ABSTRACT 

 

Solution phase organic synthesis using solid support reagent has emerged as a 

powerful technique for the preparation of diverse compounds.  Reaction with solid-

supported reagents does not suffer from disadvantages concerning typical reagents as 

difficult product isolation and low yield due to loss of product during purification 

step.  In this study, magnetic nanoparticles supported bases were synthesized and their 

applications as bases were evaluated.   

In preliminary study, Fe3O4-DIPA was synthesized from surface modification 

of the Fe3O4 magnetic nanoparticles.  The efficiency of this magnetic base was 

evaluated in substitution reaction between benzylamine and benzenesulfonyl chloride 

in comparison with nonmagnetic silica supported DIPA (Si-DIPA) and the 

commercial DIPEA base.  Results showed that high percentage yield of product could 

be obtained without further purification when using Fe3O4-DIPA or Si-DIPA as bases.  
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In addition, the magnetic support provides benefits in the ease of its isolation and 

reusability via external magnetic field decantation. 

 The next studies, four amine bases including diethylamine, diisopropylamine, 

morpholine and piperidine were immobilized onto the surface of the modified Fe3O4 

magnetic nanoparticles to give magnetic silica nanoparticle bases which are Fe3O4-Si-

TEA, Fe3O4-Si-DIPA, Fe3O4-Si-NMM and Fe3O4-Si-MNP.  These bases were 

successfully applied in the synthesis of N-benzylbenzenesulfonamide.  The highest 

percentage yield of the product was obtained when using Fe3O4-Si-DIPA.  Thus, the 

applicability of Fe3O4-Si-DIPA was demonstrated in sulfonation, acylation and 

akylation reactions. benzenesulfonyl chloride, benzoyl chloride and benzylbromide, 

were use as limiting reagents  in sulfonation, acylation and alkylation, respectively.  

Amine (1.2 equiv.) which are benzylamine, aniline, N-propylamine, morpholine and 

piperidine were use as excess reagents for each reactions using dichloromethane as 

solvent.  The reaction mixture was incubated with rocking table (Specimen mixer, 

BCT-33) at room temperature for 30 minute.  After treatment with amine scavenger 

silica (Si-DCT), all reactions gave high yields of products without need for further 

purification.  Fe3O4-Si-DIPA offer several advantages including ease of product 

isolation, short reaction times under mild and neutral conditions. 
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บทคัดย่อ 

 การสังเคราะห์ทางเคมีอินทรียเ์ฟสสารละลาย โดยใชรี้เอเจนตเ์บสบนของแขง็รองรับเป็น

เทคนิคท่ีมีประสิทธิภาพส าหรับการเตรียมการสารประกอบหลากหลาย ปฏิกิริยากบัรีเอเจนตบ์น

ของแขง็รองรับไม่ตอ้งประสบปัญหาเก่ียวกบัขอ้เสียจากการใชรี้เอเจนตโ์ดยทัว่ไปท่ียากกบัการแยก

ผลิตภณัท ์ และผลไดข้องผลิตภณัทต์ ่า เน่ืองจากการสูญเสียของผลิตภณัทข์ณะขั้นตอนการท าให้

บริสุทธ์ิ ในการศึกษาคร้ังน้ี เบสรีเอเจนตท่ี์รองรับดว้ยอนุภาคนาโนแม่เหล็กไดถู้กสังเคราะห์ และ

ถูกทดสอบโดยน าไปใชเ้ป็นเบสในปฏิกิริยาเคมี 

 ในการศึกษาขั้นตน้ Fe3O4-DIPA ถูกสังเคราะห์จากการเปล่ียนดดัแปรผิวหนา้ของอนุภาค

นาโนแม่เหล็ก Fe3O4  ประสิทธิภาพของเบสแม่เหล็กน้ีถูกทดสอบในปฏิกิริยาการแทนท่ีระหว่าง

เบนซิลเอมีนและเบนซีนซลัโฟนิลคลอไรด์  โดยเปรียบเทียบกบั DIEA ท่ีรองรับดว้ยของแข็งซิลิกา

ไม่เป็นแม่เหล็ก (Si-DIPA) และเบส DIPEA ทางการคา้ ผลท่ีไดพ้บวา่จะให้ร้อยละผลผลิตท่ีสูงโดย

ไม่ตอ้งผา่นการท าใหบ้ริสุทธ์ิเม่ือใช ้Fe3O4-DIPA หรือ Si-DIPA เป็นเบส นอกจากน้ีของแข็งรองรับ

แม่เหล็กยงัมีขอ้ดีในการแยกออกไดง่้ายและน ากลบัมาใชใ้หม่ได ้โดยใช้การแยกออกดว้ยแม่เหล็ก

ภายนอก 
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ในการศึกษาถดัมา เบสเอมีนส่ีชนิด ประกอบด้วย ไดเอทิลเอมีน ไดไอโซโพรพิลเอมีน   

มอร์ฟอลีน และพิเพอริดีน ถูกน าไปตรึงบนผิวของอนุภาคนาโนแม่เหล็กดดัแปรเพื่อให้ไดเ้ป็นเบส

รองรับอนุภาคนาโนแม่เหล็กซิลิกา ประกอบดว้ย Fe3O4-Si-TEA, Fe3O4-Si-DIPA, Fe3O4-Si-

NMM และ Fe3O4-Si-MNP เบสเหล่าน้ีประสบความส าเร็จในการน าไปใชใ้นการสังเคราะห์เบน-

ซิลเบนซีนซัลโฟนาไมด์ โดยจะท าให้ได้ร้อยละสูงสุดของผลิตภัณท์เม่ือใช้ Fe3O4-Si-DIPA  

ดงันั้นความสามารถของ Fe3O4-Si-DIPA จึงถูกทดสอบในปฏิกิริยา ซัลโฟเนชนั เอซิเลชนั และ 

อลัคิลเลชนั โดยมีเบนซีนซลัโฟนิล คลอไรด์ เบนโซอิล คลอไรด์ และเบนซิลโบรไมด์เป็นรีเอเจนต์

จ  ากัดในปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน เอซิเลชัน และ อัลคิลเลชันตามล าดับ และใช้เอมีน (1.2 เท่า) 

ประกอบดว้ย เบนซิลเอมีน เอนิลีน โพรพิลเอมีน มอร์ฟอร์ลีน และพิเพอริดีนเป็นรีเอเจนตม์ากเกิน

พอ ในตวัท าละลายไดคลอโรมีเทน  สารละลายผสมถูกเขยา่ดว้ยร็อกก้ิง เทเบิ้ล (Specimen mixer, 

BCT-33) ท่ีอุณหภูมิห้องเป็นเวลาสามสิบนาที หลงัจากการปฏิบติัดว้ยซิลิกาจบัเอมีน (Si-DCT) 

ทุกปฏิกิริยาให้ผลผลิตของผลิตภัณท์สูง และไม่จ  าเป็นต้องมีขั้นการท าให้บริสุทธ์ิเพิ่มเข้ามา   

Fe3O4-Si-DIPA มีขอ้ดีหลายประการ ไดแ้ก่ ความสะดวกของการแยกผลิตภณัท์ ใช้เวลาสั้น ท า

ภายใตส้ภาวะปกติ และสภาวะซ่ึงเป็นกลาง 

 
 

 


