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บทคัดย่อ 
 
 ท าการสังเคราะห์สารอนุพนัธ์ของ pyridinium และ quinolinium จ านวน 20 สาร คือ AEP-II, 
AEQ-II, PAC-5, PAC-6, PAC-7, PAC-8, PAC-13, PAC-14, PAC-15, PAC-16, AEP-III, AEP-III-
CH3, AEP-III-Br, AEP-III-Cl, AEP-III-OCH3, AEQ-III, AEQ-III-CH3, AEQ-III-Br, AEQ-III-Cl 
และ AEQ-III-OCH3 เพื่อหาสารท่ีมีสมบติัทางทศันศาสตร์แบบไม่เชิงเส้น ท าการหาโครงสร้างสาร
สังเคราะห์ดว้ยเทคนิคทางสเปกโทรสโกปี และไดท้  าการตกผลึกและหาโครงสร้างดว้ยเทคนิคการ
เล้ียวเบนของรังสีเอก็ซ์บนผลึกเด่ียวของสารได ้9 สาร คือ AEQ-II, PAC-5, PAC-7, PAC-14, AEQ-III, 
AEP-III-CH3, AEP-III-Br, AEP-III-Cl และ AEQ-III-OCH3 และ พบวา่สาร AEQ-II, PAC-5 และ 
AEP-III-CH3 ตกผลึกใน centrosymmetric    P-1 space group  PAC-7, PAC-14 และ AEQ-III-OCH3 
ตกผลึกใน centrosymmetric P21/c space group  AEQ-III ตกผลึกใน centrosymmetric C2/c space group  
AEP-III-Br และ AEP-III-Cl ตกผลึกใน centrosymmetric Cc space group   และสารทั้งเกา้ชนิดไม่
แสดงสมบติัทางทศันศาสตร์แบบไม่เชิงเส้นอนัดบัสอง (second-order nonlinear optic) และไดท้  าการ
ทดสอบฤทธ์ิตา้นเช้ือแบคทีเรียของสาร 8 ชนิด คือ AEP-III-CH3, AEP-III-Br, AEP-III-Cl, AEP-III-
OCH3, AEQ-III-CH3, AEQ-III-Br, AEQ-III-Cl และ AEQ-III-OCH3 พบวา่สารดงักล่าวออกฤทธ์ิ
ตา้นเช้ือแบคทีเรียแบบจ าเพาะเจาะจงต่อเช้ือแบคทีเรียชนิด MRSA 
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1. บทน ำ 
  

     ในการท าวจิยัทางดา้นสารสังเคราะห์หวัขอ้หน่ึงท่ีไดรั้บความสนใจกนัอยา่งแพร่หลายจวบจน
ปัจจุบนัคือ การสังเคราะห์สารเพื่อหาสารประกอบท่ีมีสมบติัทางทศันศาสตร์แบบไม่เชิงเส้น(Non Linear 
Optic, NLO) เน่ืองจากสารประกอบท่ีมีสมบติัทางทศันศาสตร์แบบไม่เชิงเส้นนั้นสามารถน ามา
ประยกุตใ์ชท้างดา้นอิเล็กโทรนิค  การเก็บขอ้มูล  ทางดา้นวสัดุศาสตร์  ทางดา้นการส่ือสาร 
(telecommunications) และ electro-optics  เช่น  สามารถใชเ้ปล่ียนความถ่ีของแสงใหมี้พลงังานสูงข้ึน 
เป็นตน้ และเป็นเร่ืองท่ีน่าสนใจมากในการท่ีจะหาสารท่ีมีสมบติัทางทศันศาสตร์แบบไม่เชิงเส้นท่ีมี
สมบติัเป็น higher order NLO และมีความคงตวัสูงดว้ย โดยทัว่ไปสารประกอบท่ีมีสมบติัทางทศันศาสตร์
แบบไม่เชิงเส้นนั้นจะตอ้งเป็นสารท่ีมีขั้วสูง (hyperpolarizability) สารอินทรียห์ลายชนิดท่ีเป็นระบบ -
conjugated จึงไดรั้บความสนใจท่ีจะศึกษามาก   และจากทฤษฏีสารท่ีมีสมบติัทางทศันศาสตร์แบบไม่เชิง
เส้นตอ้งเป็นสารท่ีตกผลึกใน space group แบบ noncentrosymmetric space group  กล่าวคือ ไม่มี 
inversion center ดว้ย   ซ่ึงหากสามารถสังเคราะห์สารและไดส้ารท่ีมีสมบติัทางทศันศาสตร์แบบไม่เชิง
เส้นนั้นก็จะเป็นประโยชน์ต่อการพฒันาเพื่อการประยกุตใ์ชต่้อไป 

จากรายงานการวิจยัเก่ียวกบัการสังเคราะห์สารท่ีมีสมบติัทางทศันศาสตร์แบบไม่เชิงเส้น (1-10, 
12-14, 16)     พบวา่สารกลุ่มหน่ึงท่ีมีสมบติัทางทศันศาสตร์แบบไม่เชิงเส้นนั้น ไดแ้ก่ สารอนุพนัธ์ของ
สาร     ประกอบ stilbazolium p-toluenesulfonate  เช่น   N’-(4-dimethylaminophenyl)ethenyl)pyridinium               
p-toluenesulfonate,     1-methyl-4-(2-(4-(dimethylamino)-phenyl)ethenyl)pyridinium p-toluenesulfonate 
(DAST),        N’-(4-hydroxyphenyl)ethenyl)pyridinium   p-toluenesulfonate (HOST),        1-methyl-4-
(2-(4-(dimethylamino) phenyl)ethenyl)pyridinium p-toluenesulfonate,            4-Methoxy benzaldehyde-
N-methyl-4-stilbazolium tosylate (MBST)  และ  4-Hydroxy benzaldehyde-N-methyl-4-stilbazolium 
tosylate (HBST)  เป็นตน้     นอกจากน้ีจากรายงานการวจิยัยงัพบวา่  ผลึกของสารอินทรียท่ี์เป็น ionic 
salts แสดงสมบติัทางทศันศาสตร์ดีกวา่สารท่ีเป็น non-ionic (3)    
จากสมบติัท่ีน่าสนใจและเป็นประโยชน์ในการประยุกตข์องสาร  NLO  ท าให้ผูว้ิจยัสนใจออกแบบสารท่ี
คาดวา่น่าจะมีสมบติั NLO  และท าการสังเคราะห์และหาโครงสร้างสารประกอบท่ีเป็น organic-inorganic 
salts เพื่อหาสารท่ีมีสมบติัทางทศันศาสตร์แบบไม่เชิงเส้นเพื่อพฒันาหรือประยุกตใ์ชใ้นดา้นวสัดุศาสตร์
และวสัดุทางแสง (optical materials) ต่อไป และจากรายงานการวิจยัท่ีเก่ียวขอ้งพบวา่ สารท่ีมีระบบ  
conjugated และสารอนุพนัธ์ของ benzenesulfonate และ pyridinium ไดรั้บการสนใจในการศึกษา ผูว้ิจยั
จึงตอ้งการศึกษาการเตรียมสารกลุ่มน้ีโดยการเพิ่มความเป็น  conjugated และเปล่ียนหมู่ donor เพื่อให้
ไดส้ารท่ีมีความเป็น polarity ท่ีแตกต่างกนั  
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  ในการออกแบบสารสังเคราะห์เพื่อหาสารประกอบท่ีมีสมบติัทางทศันศาสตร์แบบไม่เชิงเส้น
นั้นโดยทัว่ไปตอ้งค านึงคุณสมบติัพื้นฐาน 2 ขอ้ คือ สารตอ้งมีค่า hyperpolarizability สูง ซ่ึงสารท่ีมีระบบ      
-conjugated จะสอดคล้องกับสมบติัข้อน้ี และสมบติัอีกข้อคือ สารสังเคราะห์นั้นต้องตกผลึกใน 
noncentrosymmetric space group กล่าวคือ การจดัเรียงตวัในโครงสร้างผลึกไม่มี inversion center         
ซ่ึงจะตอ้งท าการตกผลึกสารท่ีสังเคราะห์ไดแ้ละท าการหาโครงสร้างผลึกดว้ยเทคนิคการเล้ียวเบนของ
รังสีเอกซ์บนผลึกเด่ียว (single crystals X-ray structure determination) เพื่อให้ไดข้อ้มูล space group ของ
ผลึกดงักล่าว และผลึกท่ีไดต้อ้งมีขนาดใหญ่พอท่ีจะศึกษาสมบติัทางทศันศาสตร์ดว้ย และโดยทัว่ไปสารท่ี
มีลกัษณะการ packing ของโมเลกุลในของแข็งเป็นแบบ parallel ก็จะมีสมบติัเป็น NLO ท่ีดีดว้ย และหาก
ผลึกของสารสังเคราะห์นั้นมีลกัษณะ transparent ในช่วง visible light ก็จะดีมากในการใชเ้ป็นสาร NLO     
ดงันั้นผูว้จิยัจึงเลือกระบบของสารอินทรียท่ี์มี -conjugated ท่ีไม่มีหมู่ chromophores มากจนเกินไป และ
เลือกโลหะไอออน Zn(II) เน่ืองจากมีแนวโน้มการเกิดสารประกอบแบบไม่มีสี ซ่ึงจะไม่ดูดกลืนแสง
ในช่วง visible light จากทฤษฎีและสมมติฐานดงักล่าวจึงมีแนวคิดในการออกแบบสารสังเคราะห์ 
PAC1–PAC20 ดงัเสนอในโครงการวจิยัน้ี 
 

2. วตัถุประสงค์ของโครงการ 
       2.1  เพื่อสังเคราะห์และหาโครงสร้างของสารประกอบอนุพนัธ์ของ Aryl-ethenylpyridinium และ 
              Aryl-ethenylquinolinium โดยเทคนิคทางสเปกโทรสโกปี 
       2.2  เพื่อหาโครงสร้างผลึกของสารประกอบ Aryl-ethenylpyridinium และAryl-ethenylquinolinium  
              ท่ีสังเคราะห์และตกผลึกได ้
       2.3  เพื่อหาสมบติัทางทศันศาสตร์ของสารท่ีไดจ้ากขอ้ 2 
       2.4  เพื่อใหไ้ดข้อ้มูลความสัมพนัธ์ของ crystal packing และสมบติัทางทศันศาสตร์   
       2.5  เพื่อหาสมบติัท่ีน่าสนใจทางดา้นอ่ืนในกรณีท่ีสารไม่แสดงสมบติัทางทศันศาสตร์   
      2.6  เพื่อสร้างผลงานทางวชิาการตีพิมพใ์นวารสารวชิาการระดบันานาชาติ 
      2.7  เพื่อสร้างความร่วมมือกบันกัวจิยัชาวต่างชาติ (อินเดีย) ในส่วนของการศึกษาสมบติัทางทศันศาสตร์    
 

3.  ขั้นตอนการวจัิย 
     3.1   คน้ควา้เอกสาร เตรียมสารเคมี และอุปกรณ์หอ้งปฏิบติัการ 
     3.2   สังเคราะห์สารประกอบ 1,4-Dimethylpyridinium iodide และ 1,2-Dimethylquinolinium iodide 

       ดงัแผนการสังเคราะห์ท่ี 3.1–3.2 พร้อมหาโครงสร้างสารดว้ยเทคนิคทางสเปกโทรสโกปี    
       (UV-Vis, FT-IR และ NMR)   

     3.3   สังเคราะห์สารประกอบ Aryl ethenylpyridinium และ Aryl-ethenylquinolinium 
       ดงัแผนการสังเคราะห์ท่ี 3.3-3.4 พร้อมหาโครงสร้างสารดว้ยเทคนิคทางสเปกโทรสโกปี    
       (UV-Vis, FT-IR และ NMR)   
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    3.4   สังเคราะห์ Benzenesulfonate salts ดงัแผนการสังเคราะห์ท่ี 3.5 
      พร้อมหาโครงสร้างสารดว้ยเทคนิคทางสเปกโทรสโกปี (UV-Vis, FT-IR และ NMR)   

    3.5   สังเคราะห์สารประกอบ Aryl-ethenylpyridinium benzenesulfonates และ 
           Aryl-ethenylquiolinium benzenesulfonates ดงัแผนการสังเคราะห์ท่ี 3.6–3.7 

      พร้อมหาโครงสร้างสารดว้ยเทคนิคทางสเปกโทรสโกปี (UV-Vis, FT-IR และ NMR)   
   3.6    สังเคราะห์ Aryl-ethenylpyridinium zinc iodide และ Aryl-ethenylquinolinium zinc iodide 

      ดงัแผนการสังเคราะห์ท่ี 3.8-3.9 พร้อมหาโครงสร้างสารดว้ยเทคนิคทางสเปกโทรสโกปี    
      (UV-Vis, FT-IR  และ NMR)   

   3.7    ท าการตกผลึกสารท่ีสังเคราะห์ไดจ้ากขอ้ 3.5-3.6 เพื่อใหไ้ดผ้ลึกท่ีดีและมีขนาดเหมาะสม 
            เพื่อการหาโครงสร้างดว้ยเทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์บนผลึกเด่ียว โดยใชต้วัท าละลาย 

      ชนิดต่างๆ เพื่อใหไ้ดต้วัท าละลายท่ีเหมาะสมในการตกผลึก  
   3.8   ท าการเก็บขอ้มูลการเล้ียวเบนของรังสีเอก็ซ์บนผลึกเด่ียวของผลึกท่ีได ้ดว้ยเทคนิค  
            Single crystal X-ray Diffractions ดว้ยเคร่ือง APEX II CCD   
   3.9   หาโครงสร้างผลึกของสารประกอบท่ีไดจ้ากขอ้มูลการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์บนผลึกเด่ียว  
   3.10 วเิคราะห์โครงสร้างสามมิติของสารประกอบและการ packing ของโมเลกุลในหน่วยเซลล ์
   3.11 หาสมบติัทางทศันศาสตร์ของสารท่ีสังเคราะห์ไดแ้ละตกผลึกใน non-centrosymmetric  
            space group ดว้ยเทคนิค classical powder SHG measurements เทียบกบั urea ซ่ึงพฒันาโดย  
            Kurtz and Perry    
   3.12  พจิารณาความสัมพนัธ์ของโครงสร้างสามมิติ และ crystal packing กบั สมบติั NLO ท่ีได ้
   3.13  สรุป เขียนรายงานการวจิยั และ manuscripts เพื่อตีพิมพผ์ลงานในวารสารวชิาการ 
            ระดบันานาชาติ       
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 9 

 Scheme 3.1  การเตรียม 1,4-Dimethylpyridinium iodide (MPDI) เพือ่ใช้ในการสังเคราะห์  

                                 Aryl-ethenylpyridinium  

 

                                    
                                            

                                                                                                                         (MPDI)    
 

 

Scheme 3.2   การเตรียม 1,2-Dimethylquinolinium iodide (MQLI) เพือ่ใช้ในการสังเคราะห์ 

                                Aryl-ethynylquinolinium 
 

 
 

 
 

                   (MQLI) 
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Scheme 3.3  การสังเคราะห์ Aryl ethenylpyridinium (AEP) 
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 Scheme 3.4  การสังเคราะห์ Aryl ethenylquinolinium (AEQ) 

 

 
 

 
Scheme 3.5  การสังเคราะห์ Benzenesulfonate salts (An-X) 

 
 

 
 
 

เม่ือ    X  =  CH3  (An-Me),  OCH3 (An-OMe), Cl (An-Cl) and  Br (An-Br) 
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Scheme 3.6  การสังเคราะห์ Aryl-ethenylpyridinium benzenesulfonates (AEP-An) 

                         
 

 
 
 

 
 

และ     X  =  CH3     (AEP-I-An-Me)    หรือ    PAC-1 
                     Br        (AEP-I-An-Br)     หรือ   PAC-2 
                     Cl        (AEP-I-An-Cl)      หรือ   PAC-3 
            และ  OCH3   (AEP-I-An-OMe)  หรือ   PAC-4 
 

                   
 

และ     X  =  CH3     (AEP-II-An-Me)     หรือ    PAC-5 
                     Br        (AEP-II-An-Br)      หรือ    PAC-6 
                     Cl        (AEP-II-An-Cl)       หรือ   PAC-7 
           และ   OCH3   (AEP-II-An-OMe)  หรือ    PAC-8 
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Scheme 3.7  การสังเคราะห์ Aryl-ethenylquinolinium benzenesulfonates (AEQ-An) 
 

 
 
 

 
 
และ     X  =  CH3     (AEQ-I-An-Me)     หรือ   PAC-9 
                     Br        (AEQ-I-An-Br)      หรือ   PAC-10 
                     Cl        (AEQ-I-An-Cl)      หรือ   PAC-11 
            และ  OCH3   (AEQ-I-An-OMe)  หรือ   PAC-12 
 
 

                     
 
และ     X  =  CH3    (AEQ-II-An-Me)     หรือ   PAC-13 
                     Br       (AEQ-II-An-Br)      หรือ   PAC-14 
                     Cl       (AEQ-II-An-Cl)       หรือ   PAC-15 
            และ  OCH3  (AEQ-II-An-OMe)   หรือ   PAC-16 
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Scheme 3.8  การสังเคราะห์ Aryl ethenylpyridinium zinc iodide (AEP-ZnI) 
 
 

 

 
 

เม่ือ  
  

 
 
AEP-I-ZnI  หรือ  PAC-17 
 
 
และ 
 
 

                     
 
AEP-II-ZnI  หรือ  PAC-18 
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Scheme 3.9  การสังเคราะห์  Aryl ethenylquinolinium zinc iodide (AEQ-ZnI) 
 

 
      

 
 
 

เม่ือ   
 

(AEQ-I-ZnI) หรือ  PAC-19 
 
และ 
 

                     
(AEQ-II-ZnI)  หรือ  PAC-20 
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สถานทีท่ าการวจัิยหรือเกบ็ข้อมูล 
 
-  ภาควชิาเคมี คณะวทิยาศาสตร์ มหาวทิยาลยัสงขลานครินทร์ วทิยาเขตหาดใหญ่ จงัหวดัสงขลา 

-  X-ray Crystallography Unit, School of Physics, Universiti Sains Malaysia, Penang, Malaysia    

       
     แผนการด าเนินงานตลอดโครงการวจัิย 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
   
 
 
 
 
 
 
 
 

สังเคราะห์สารประกอบอนุพนัธ์ของ 
Aryl- ethenylpyridinium และ  Aryl- 
ethenylquinolinium  
ตาม schemes 13.1 - 13.9 
 
 

 

หาโครงสร้างสารดว้ย
เทคนิคทางสเปกโทรสโก
ปี NMR, IR, UV-Vis 
 

ตกผลึก 
หาโครงสร้างสารดว้ย
เทคนิค X-ray diffractions 

หาสมบติัทางทศัน
ศาสตร์ของสารท่ี
ตกผลึกได ้

เขียนรายงานการวจิยั และ  
manuscripts 
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4. วธีิการทดลอง และ ผลการทดลอง 
  
ท าการสังเคราะห์สารและหาโครงสร้างสารดว้ยเทคนิคทางสเปกโตสโกปีไดผ้ลดงัน้ี 
  
การเตรียม 1,4-Dimethylpyridinium iodide (MPDI) ตาม Scheme 3.1 เพือ่ใช้ในการสังเคราะห์  
Aryl-ethenylpyridinium   

 
                                                                                                                    (MPDI)  
 

ละลาย 4-picoline (1) (0.05 โมล) ในเมทานอลเย็น 5 มิลลิลิตร พร้อมคนสารละลายท่ี
อุณหภูมิห้อง 5 ๐C ค่อยๆเติม methyl iodide (CH3I) 3.2 มิลลิลิตร (0.05 โมล) ลงในสารละลายอยา่งชา้ๆ 
คนของผสมท่ีอุณหภูมิ 5 ๐C เป็นเวลา 1 ชัว่โมง จากนั้นรีฟลัก๊ภายใตบ้รรยากาศก๊าซไนโตรจนท่ีอุณหภูมิ 
60 ๐C เป็นเวลา 5 ชัว่โมง มีของแขง็สีขาวเกิดข้ึน น าขวดปฏิกิริยาไปตั้งในตูเ้ยน็เป็นเวลา 1 วนั สารในขวด
ปฏิกิริยาเกิดเป็นของแข็งหมด กรองตะกอนแบบลดความดนัไปท าให้แห้งโดยใช้ vacuum ไดข้องแข็งสี
เหลืองอ่อนของ 1,4-dimethylpyridinium iodide (MPDI) (17.00 กรัม 72% mp. 140-142 ๐C) 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีเหลืองอ่อน (17.00 g, 72%) จุดหลอมเหลว 140-142C, UV-Vis 

(CH3OH) max (nm) (log ): 219.7 (3.78), 255.3 (3.16), FT-IR (KBr) (cm-1): 1600-1500 (C=C 
stretching), 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 9.13 (2H, d, J = 6.3 Hz), 7.88 (2H, d, J 
= 6.3 Hz), 4.62 (3H, s), 2.69 (3H, s) 
   
การเตรียม 1,2-Dimethylquinolinium iodide (MQLI) ตาม Scheme 3.2 เพือ่ใช้ในการสังเคราะห์  
Aryl-ethynylquinolinium 
 

 
                        (MQLI) 
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ละลาย quinaldine (0.07โมล) ในเมทานอลเยน็ 10 มิลลิลิตร คนสารละลายท่ีอุณหภูมิ 5 oC ค่อยๆ
เติม methyl iodide (CH3I) 4.65มิลลิลิตร (0.07โมล) ลงในสารละลายชา้ๆ คนของผสมท่ีอุณหภูมิ 5oC เป็น
เวลา 1 ชัว่โมง จากนั้นรีฟลกัซ์ภายใตบ้รรยากาศก๊าซไนโตรเจนท่ีอุณหภูมิ 60 oC เป็นเวลา 3 ชัว่โมง เกิด
ของแขง็สีเหลืองน าขวดปฏิกิริยาไปท าใหเ้ยน็ในตูเ้ยน็เป็นเวลา 1 วนั สารในขวดปฏิกิริยาเกิดเป็นของแข็ง
หมด กรองตะกอนแบบลดความดนัไดข้องแข็งสีเหลืองน าไปท าให้แห้งโดยใช้ vacuum ไดข้องแข็งสี
เหลืองของ 1,2–dimethylquinolinium iodide (MQLI) 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีเหลือง (14.00 กรัม, 66%) จุดหลอมเหลว 182-184C, UV-Vis 

(CH3OH) max (nm) (log ): 234.5 (3.47), 316.7 (2.90), FT-IR (KBr) (cm-1): 1600-1500 (C=C 
stretching),  1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 9.07 (1H, d, J = 8.7 Hz), 8.55 (1H, d, 
J = 8.1 Hz), 8.39 (1H, dd, J = 1.5, 8.1 Hz), 8.23 (1H, dt, J = 1.5, 8.1 Hz), 8.09 (1H, d, J = 8.7 Hz),                       
7.98 (1H, t, J = 8.1 Hz), 4.57 (3H, s), 3.20 (3H, s) 
 
การสังเคราะห์ Aryl ethenylpyridinium (AEP-I และ AEP-II) ตาม Scheme 3.3   
 

 
 

ส าหรับการเตรียมสารประกอบ AEP-I ไม่ไดผ้ลิตภณัฑต์ามตอ้งการ โดยไดเ้ปล่ียนแปลงเง่ือนไข
ปฏิกิริยาในการสังเคราะห์หลายเง่ือนไข แต่ไดผ้ลิตภณัฑ์เป็นของเหลวหนืดสีน ้ าตาล จึงคาดวา่สารน่าจะ
เกิดการ polymerization และไม่สามารถท าการแยกสารได ้  

 
 

 
 

ละลาย 1,4-dimethylpyridinium iodide 2.0 กรัม (8.51 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 10 มิลลิลิตร 
คนจนสารละลายหมดเติมสารละลายของ Thiophene-2-carboxaldehyde 0.78 มิลลิลิตร (8.51 มิลลิโมล) 
และ piperidine 0.84 มิลลิลิตร (8.51 มิลลิโมล) ลงในสารละลายขา้งตน้ตามล าดบั คนจนสารละลายเป็น
เน้ือเดียวกนัได้สารละลายสีเหลืองน ้ าตาล ท าการรีฟลกัซ์สารผสมภายใตบ้รรยากาศก๊าซไนโตรเจนท่ี
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อุณหภูมิ 55-60 ๐C หลงัจากรีฟลกัซ์ไปได ้30 นาที สารละลายเปล่ียนเป็นสีน ้ าตาล รีฟลกัซ์ต่อเป็นเวลา 4 
ชัว่โมง น าขวดปฏิกิริยาไปท าต่อใหเ้ยน็ในตูเ้ยน็เป็นเวลา 1 วนั กรองตะกอนแบบลดความดนั ลา้งตะกอน
ดว้ยคลอโรฟอร์ม น าตะกอนไปท าให้แห้งโดยใช ้vacuum ไดข้องแข็งสีเขียวเหลืองของ (AEP-II) (17 
กรัม 75 %) 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีเหลืองอมเขียว (3.17 กรัม, 75%) จุดหลอมเหลว 219-221 C, UV 

(CH3OH) max (nm) (log ): 218.6 (4.12), 250.6 (2.51), 389.7 (4.16), IR (KBr) (cm-1): 1607 (C=C 
stretching), 1168 (C-O stretching), 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 8.89 (2H, d, J = 
6.9 Hz), 8.10 (2H, d, J = 6.9 Hz), 8.08 (1H, d, J = 15.6 Hz), 7.57 (1H, d, J = 5.1 Hz), 7.49 (1H, d, J = 
5.1 Hz), 7.16 (1H, t, J = 5.1 Hz), 7.04 (1H, d, J = 15.6 Hz), 4.40 (3H, s) 

 
การสังเคราะห์ Aryl ethenylquinolinium (AEQ-I และ AEQ-II) ตาม Scheme 3.4 
 

 
 

ส าหรับการเตรียมสารประกอบ AEQ-I ไม่ไดผ้ลิตภณัฑต์ามตอ้งการ โดยไดเ้ปล่ียนแปลงเง่ือนไข
ปฏิกิริยาในการสังเคราะห์หลายเง่ือนไข แต่ไดผ้ลิตภณัฑ์เป็นของเหลวหนืดสีน ้ าตาลด า เช่นเดียวกบักรณี
ของการสังเคราะห์ AEP-I และไม่สามารถท าการแยกสารได ้ 

 

 
 

ละลาย 1,2-dimethylquinolinium iodide 2.0 กรัม (7.01 มิลลิโมล) ด้วยเมทานอลร้อน 40 
มิลลิลิตร คนจนสารละลายหมดเติมสารละลายของ thiophene-2-carboxaldehyde 0.64 มิลลิลิตร (7.01 
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มิลลิโมล) และ piperidine 0.69 มิลลิลิตร (7.01 มิลลิโมล) ลงในสารละลายขา้งตน้ตามล าดบั คนจน
สารละลายเป็นเน้ือเดียวกนัไดส้ารละลายสีเหลืองน ้ าตาล ท าการรีฟลกัซ์สารผสมภายใตบ้รรยากาศก๊าซ
ไนโตรเจนท่ีอุณหภูมิ 55-60 ๐C หลงัจากรีฟลกัซ์ไปได ้30 นาที สารละลายเปล่ียนเป็นสีน ้าตาล รีฟลกัซ์ต่อ
เป็นเวลา 5 ชัว่โมง น าขวดปฏิกิริยาไปท าต่อให้เยน็ในตูเ้ยน็เป็นเวลา 1 วนั กรองตะกอนแบบลดความดนั 
ล้างตะกอนด้วยไดเอทิลอีเทอร์ น าตะกอนไปท าให้แห้งโดยใช้ vacuum ได้ของแข็งสีน ้ าตาลด าของ 
(AEQ-II) (1.99 กรัม 75 % mp. 191-192 oC) 

 

ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีน ้ าตาลด า (1.99 กรัม, 75%) จุดหลอมเหลว 191-192 C, 1H NMR 
(CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 8.93 (1H, d, J = 9.0 Hz), 8.49 (1H, d,  J = 9.0 Hz), 8.43 (1H, 
d, J = 9.0 Hz), 8.38 (1H, d, J = 15.6 Hz), 8.28 (1H, d, J = 9.0 Hz), 8.19 (1H, t, J = 9.0 Hz), 7.93 (1H, t, 
J = 7.5 Hz), 7.77 (1H, d, J = 3.3 Hz), 7.74 (1H, d, J = 5.1 Hz), 7.52 (1H, d, J = 15.6 Hz), 7.24 (1H, d, J 
= 3.9 Hz), 4.63 (3H, s) 
 

การสังเคราะห์  Benzenesulfonate salts (An-X) ตาม Scheme 3.5 
 

 
flask A : ละลาย p-toluenesulfonic acid monohydrate 2 กรัม (2.0 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน   
             15 มิลลิลิตร คนจนสารละลายหมด 
flask B : ละลาย NaOH 0.42 กรัม (2.0 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 20 มิลลิลิตร คนจนสารละลายหมด 
flask C : ละลาย AgNO3 1.78 กรัม (2.0 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 100 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย
หมด 
  น าสารละลายใน flask A และ B ผสมกนัไดข้องเหลวใสไม่มีสี จากนั้นเติมสารละลายใน flask C 
ลงไป มีตะกอนสีด าเกิดข้ึน ท าการกรองตะกอนออกโดยใช้กรวยกรอง ได้สารละลายใสไม่มีสี วาง
สารละลายไวท่ี้อุณหภูมิห้องเป็นเวลา 4 วนั มีผลึกสีขาวของ An-CH3 เกิดข้ึน กรองผลึกแบบลดความดนั
และน าผลึกไปท าให้แห้งโดยใช้ vacuum ไดผ้ลึกสีขาวของ Silver (I) 4-methylbenzenesulfonate (An-
CH3) (3.07 กรัม 70% mp.260-262 ๐C) 
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ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีขาว (3.07 กรัม, 70%) จุดหลอมเหลว 260-262 C (decomp.),  1H NMR                     
(CDCl3 + DMSO-d6) (  ppm) (300 MHz): 7.74 (2H, d, J = 8.1 Hz), 7.17 (2H, d, J = 8.1 Hz), 2.38 (3H, 
s) 
 

 
flask A   : ละลาย 4-bromobenzenesulfonyl chloride 2 กรัม (2.0 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน     
               15 มิลลิลิตร  คนจนสารละลายหมด 
flask B1 : ละลาย NaOH 0.312 กรัม(2.0 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 15 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย
หมด 
flask B2 : ละลาย NaOH 0.312 กรัม(2.0 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 15 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย
หมด 
flask C   : ละลาย AgNO3 1.324 กรัม(2.0 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 15 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย
หมด 
 

  น าสารละลายใน flask A และ B1 ผสมกนัมีตะกอนสีขาวเกิดข้ึน เติมน ้ ากลัน่ 10 มิลลิลิตร 
จ านวน 2 คร้ัง ตะกอนจะละลายหมด จากนั้นน าไปสกดัดว้ย CH2Cl2 3 คร้ัง คร้ังละ 15 มิลลิลิตร น าส่วนท่ี
สกดัดว้ย CH2Cl2 ไปเติม Na2SO4 anhydrous เพื่อดูดน ้ าออกและกรอง Na2SO4 anhydrous ออกโดยใช้
กรวยกรอง น าสารละลายท่ีไดไ้ปละเหยตวัท าละลายออกไดต้ะกอนสีขาวของสาร (1) 
ละลายสาร (1) ดว้ยเมทานอลร้อน 25 มิลลิลิตร เติมสารละลายใน flask B2 และ C ลงในสารละลาย
ตามล าดบัมีตะกอนสีด าเกิดข้ึน ท าการกรองตะกอนออกโดยใช้กรวยกรองไดส้ารละลายใสไม่มีสี วาง
สารละลายไวท่ี้อุณหภูมิห้องเป็นเวลา 4 วนัมีผลึกสีขาวของ An-Br เกิดข้ึน กรองผลึกแบบลดความดนั
และน าผลึกไปท าให้แห้งโดยใช ้vacuum ไดผ้ลึกสีขาวของ Silver (I) 4-bromobenzenesulfonate (An-Br) 
(0.71 กรัม 18% mp. 219-221 ๐C) 
 
 ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีขาว (0.71 กรัม, 18%) จุดหลอมเหลว 219-221 C decomposed, 1H 
NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 7.81 (2H, d, J = 8.4), 7.34 (2H, d, J = 8.4 Hz) 
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flask A   : ละลาย 4-chlorobenzenesulfonyl chloride 2 กรัม (2.0 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน     
               20 มิลลิลิตร คนจนสารละลายหมด 
flask B1 : ละลาย NaOH 0.388 กรัม (2.0 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 20 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 

   หมด 
flask B2 : ละลาย NaOH 0.388 กรัม(2.0 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 20 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย   
               หมด 
flask C   : ละลาย AgNO3 1.613 กรัม (2.0 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 20 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 
               หมด 

 
  น าสารละลายใน flask A และ B1 ผสมกนัมีตะกอนสีขาวเกิดข้ึน เติมน ้ ากลัน่ 10 มิลลิลิตร 

จ านวน 2 คร้ัง ตะกอนจะละลายหมด จากนั้นน าไปสกดัดว้ย CH2Cl2 3 คร้ัง คร้ังละ 15 มิลลิลิตร น าส่วนท่ี
สกดัดว้ย CH2Cl2 ไปเติม Na2SO4 anhydrous เพื่อดูดน ้ าออกและกรอง Na2SO4 anhydrous ออกโดยใช้
กรวยกรอง น าสารละลายท่ีไดไ้ปละเหยตวัท าละลายออกไดต้ะกอนสีขาวของสาร (1) 

ละลายสาร (1) ดว้ยเมทานอลร้อน 25 มิลลิลิตร เติมสารละลายใน flask B2 และ C ลงใน
สารละลายตามล าดบัมีตะกอนสีด าเกิดข้ึน ท าการกรองตะกอนออกโดยใชก้รวยกรองไดส้ารละลายใสไม่
มีสี วางสารละลายไวท่ี้อุณหภูมิห้องเป็นเวลา 4 วนัมีผลึกสีขาวของ An-Cl เกิดข้ึน กรองผลึกแบบลด
ความดนัและน าผลึกไปท าให้แห้งโดยใช ้vacuum ไดผ้ลึกสีขาวของ Silver (I) 4-chlorobenzenesulfonate 
(An-Cl) (1.40 กรัม 33% mp.220-222 ๐C) 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีขาว (1.40 กรัม, 33%) จุดหลอมเหลว 220-222 C (decomp.), 1H NMR                      

(CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 7.76 (2H, d, J = 7.8), 7.50 (2H, d, J = 7.8 Hz) 
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flask A   : ละลาย 4-methoxybenzenesulfonyl chloride 2 กรัม (9.7 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน     
                15 มิลลิลิตร คนจนสารละลายหมด 
flask B1 : ละลาย NaOH 0.388 กรัม (9.7 ลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 15 มิลลิลิตร คนจนสารละลายหมด 
flask B2 : ละลาย NaOH 0.388 กรัม (9.7 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 15 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย
หมด 
flask C   : ละลาย AgNO3 1.648 กรัม (9.7 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 75 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย
หมด 
 

  น าสารละลายใน flask A และ B1 ผสมกนัมีตะกอนสีขาวเกิดข้ึน เติมน ้ ากลัน่ 10 มิลลิลิตร 
จ านวน 2 คร้ัง ตะกอนจะละลายหมด จากนั้นน าไปสกดัดว้ย CH2Cl2 3 คร้ัง คร้ังละ 15 มิลลิลิตร น าส่วนท่ี
สกดัดว้ย CH2Cl2 ไปเติม Na2SO4 anhydrous เพื่อดูดน ้ าออกและกรอง Na2SO4 anhydrous ออกโดยใช้
กรวยกรอง น าสารละลายท่ีไดไ้ปละเหยตวัท าละลายออกไดต้ะกอนสีขาวของสาร (1) 

  ละลายสาร (1) ดว้ยเมทานอลร้อน 25 มิลลิลิตร เติมสารละลายใน flask B2 และ C ลงใน
สารละลายตามล าดบัมีตะกอนสีด าเกิดข้ึน ท าการกรองตะกอนออกโดยใชก้รวยกรองไดส้ารละลายใสไม่
มีสี วางสารละลายไวท่ี้อุณหภูมิห้องเป็นเวลา 4 วนัมีผลึกสีขาวของ An-OCH3 เกิดข้ึน กรองผลึกแบบลด
ความดันและน าผลึกไปท าให้แห้งโดยใช้ vacuum ได้ผลึกสีขาวของ  Silver (I)                                                  
4-methoxybenzenesulfonate (An-OCH3) (2.57 กรัม 59% mp. 243-245 ๐C) 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีขาว (2.57 กรัม, 59%) จุดหลอมเหลว 243-245 C (decomp.), 1H NMR                     

(CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 7.78 (2H, d, J = 8.7), 6.86 (2H, d, J = 8.7 Hz), 3.82 (3H, s) 
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การสังเคราะห์ Aryl-ethenylpyridinium benzenesulfonates (AEP-An) ตาม Scheme 3.6    
                         

 
 
เม่ือ     X  =  CH3   (AEP-I-An-Me)      หรือ   PAC-1 
                     Br      (AEP-I-An-Br)      หรือ  PAC-2 
                     Cl      (AEP-I-An-Cl)      หรือ  PAC-3 
       และ  OCH3    (AEP-I-An-OMe)   หรือ  PAC-4 
 

ส าหรับการเตรียมสารประกอบ PAC-1- PAC-4 เน่ืองจากไม่สามารถเตรียม AEP-I ซ่ึงเป็นสาร
ตั้งตน้ในการเตรียม PAC-1 ได ้จึงไม่สามารถท าการสังเคราะห์ PAC-1- PAC-4 ได ้ 

 
การสังเคราะห์ Aryl-ethenylpyridinium benzenesulfonates  (PAC 5)  

 
 
flask A: ละลาย An-CH3 0.084 กรัม (0.30 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 20 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 
             หมดไดส้ารละลายใส ไม่มีสี 
flask B : ละลาย AEP-II 0.100 กรัม (0.30 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 10 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 
             หมด ไดส้ารละลายสีน ้าตาล 
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              น าสารละลายใน flask A และ B มาผสมกนัมีตะกอนสีเหลืองของ AgI เกิดข้ึน กรองตะกอนออก
โดยใชก้รวยกรองและน าสารละลายท่ีไดไ้ประเหยตวัท าละลายออกไดข้องแขง็สีน ้าตาลของ PAC-5 (0.08 
กรัม 75% mp. 232-234 ๐C)  
 

ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีน ้ าตาล (0.08 กรัม, 75%) จุดหลอมเหลว 232-234 C, UV (CH3OH) 
max (nm) (log): 220.9 (4.04), 251.4 (3.58), 379.2 (3.95), IR (KBr) (cm-1): 1523, (C=C stretching), 
1186 (S=O stretching),  1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 8.72 (2H, d, J = 6.9 Hz), 
7.94 (1H, d, J = 15.6 Hz), 7.93 (2H, d, J = 6.9 Hz), 7.59 (2H, d, J = 8.4 Hz), 7.49 (1H, d, J = 5.1 
Hz),7.37 (1H, d, J = 5.1 Hz),  7.04 (1H,  t, J = 5.1 Hz), 7.01 (2H, d, J = 8.4 Hz), 6.91 (1H, d, J = 15.6 
Hz), 4.22 (3H, s), 3.95 (3H, s) 

 
การสังเคราะห์ Aryl-ethenylpyridinium benzenesulfonates  (PAC 6)  

 

 
flask A: ละลาย An-Br 0.089 กรัม (0.3 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 60 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 

หมดไดส้ารละลายใส ไม่มีสี 
flask B : ละลาย AEP-II 0.100 กรัม (0.3 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 10 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย  
             หมด ไดส้ารละลายสีน ้าตาลเขม้ 

น าสารละลายใน flask A และ B มาผสมกนัมีตะกอนสีเหลืองของ AgI เกิดข้ึน กรองตะกอนออก
โดยใชก้รวยกรองและน าสารละลายท่ีไดไ้ประเหยตวัท าละลายออกไดข้องแขง็สีน ้าตาลของ PAC-6 (0.10 
กรัม 70% mp. 231-233 ๐C) 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีน ้ าตาล (0.10 กรัม, 70%) จุดหลอมเหลว 231-233 C, UV (CH3OH) 

max (nm) (log): 222.3 (4.26), 258.0 (3.62), 381.8 (2.34), IR (KBr) (cm-1): 1577 (C=C stretching), 
1208 (S=O stretching), 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 8.82 (2H, J = 6.9 Hz), 8.15 
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(2H, J = 6.9 Hz), 8.14 (1H, d, J = 15.6 Hz), 7.62 (1H, d, J = 5.1 Hz), 7.62 (2H, d, J = 8.4 Hz), 7.43 (2H, 
d, J = 8.4 Hz), 7.43 (1H, d, J = 5.1 Hz), 7.16 (1H,  t, J = 5.1 Hz), 7.10 (1H, d, J = 15.6 Hz), 4.29 (3H, s) 

 
การสังเคราะห์ Aryl-ethenylpyridinium benzenesulfonates  (PAC 7)  

 

 
 
flask A: ละลาย An-Cl 0.089 กรัม (0.30 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 10 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 
            หมด ไดส้ารละลายใส ไม่มีสี 
flask B : ละลาย AEP-II 1.000 กรัม (0.30 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 10 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 
             หมด ไดส้ารละลายสีน ้าตาลเขม้ 

น าสารละลายใน flask A และ B มาผสมกนัมีตะกอนสีเหลืองของ AgI เกิดข้ึน กรองตะกอนออก
โดยใชก้รวยกรองและน าสารละลายท่ีไดไ้ประเหยตวัท าละลายออกไดข้องแขง็สีน ้าตาลของ PAC-7 (0.11 
กรัม 90% mp.230-232 ๐C)  

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีน ้ าตาล (0.11 กรัม, 90%) จุดหลอมเหลว 230-232 C, UV (CH3OH) 

max (nm) (log): 220.9 (4.35), 251.4 (3.02) 379.2 (3.42), IR (KBr) (cm-1): 1523 (C=C stretching), 
1210 (S=O stretching), 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 8.79 (2H, J = 6.9 Hz), 8.02 
(1H, d, J = 15.6 Hz), 8.01 (2H, d, J = 6.9 Hz), 7.79 (2H, d, J = 8.4 Hz), 7.58 (1H, d, J = 5.1 Hz), 7.47 
(1H, d, J = 5.1 Hz), 7.30 (2H, d, J = 8.4 Hz), 7.14 (1H,  t, J = 5.1 Hz), 6.99 (1H, d, J = 15.6 Hz), 4.34 
(3H, s) 
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การสังเคราะห์ Aryl-ethenylpyridinium benzenesulfonates  (PAC 8)  
 

 
flask A: ละลาย An-OCH3 0.088 กรัม (0.3 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 30 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 
            หมด ไดส้ารละลายใส ไม่มีสี 
flask B : ละลาย AEP-II 0.100 กรัม (0.3 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 10 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 
             หมด ไดส้ารละลายสีน ้าตาลเขม้ 

 
น าสารละลายใน flask A และ B มาผสมกนัมีตะกอนสีเหลืองของ AgI เกิดข้ึน กรองตะกอนออก

โดยใชก้รวยกรองและน าสารละลายท่ีไดไ้ประเหยตวัท าละลายออกไดข้องแข็งสีเหลืองของ PAC-8 (0.11 
กรัม 87% mp.234-236 ๐C)  
 

ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีเหลือง (0.11 กรัม, 87%) จุดหลอมเหลว 234-236 C, UV (CH3OH) 
max (nm) (log): 230.2 (2.83), 381.1 (3.58), IR (KBr) (cm-1): 1590 (C=C stretching), 1188 (S=O 
stretching), 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 8.82 (2H, d, J = 6.9 Hz), 8.01 (1H, d, J 
= 15.6 Hz), 7.98 (2H, d, J = 6.9 Hz), 7.77 (2H, d, J = 8.4 Hz), 7.57 (1H, d, J = 5.1 Hz), 7.46 (1H, d, J = 
5.1 Hz), 7.16 (1H,  t, J = 5.1 Hz), 6.99 (1H, d, J = 15.6 Hz), 6.81 (2H, d, J = 8.4 Hz), 4.43 (3H, s), 3.79 
(3H, s) 
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การสังเคราะห์ Aryl-ethenylquinolinium benzenesulfonates (AEQ-An) ตาม scheme 3.7 
 

 
 

และ     X  =  CH3   (AEQ-I-An-Me)  หรือ   PAC-9 
                     Br        (AEQ-I-An-Br)   หรือ   PAC-10 
                     Cl        (AEQ-I-An-Cl)     หรือ   PAC-11 
          และ  OCH3    (AEQ-I-An-OMe) หรือ   PAC-12 
 

ส าหรับการเตรียมสารประกอบ PAC-9 - PAC-12 เน่ืองจากไม่สามารถเตรียม AEQ-I ซ่ึงเป็น
สารตั้งตน้ในการเตรียม PAC-9 – PAC-12 ได ้จึงไม่สามารถท าการสังเคราะห์ PAC-9 - PAC-12 ได ้ 

 
 
 

                     
และ     X  =  CH3      (AEQ-II-An-Me)   หรือ   PAC-13 
                     Br       (AEQ-II-An-Br)     หรือ   PAC-14 
                     Cl       (AEQ-II-An-Cl)     หรือ   PAC-15 
            และ  OCH3    (AEQ-II-An-OMe)  หรือ   PAC-16 
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การสังเคราะห์ Aryl-ethenylquinolinium benzenesulfonates  (PAC-13) 

 
flask A: ละลาย An-CH3 0.084 กรัม (0.3 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 30 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 
            หมด ไดส้ารละลายใส ไม่มีสี 
flask B : ละลาย AEQ-II 0.114 กรัม (0.3 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 10 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 
            หมด ไดส้ารละลายสีน ้าตาลเขม้ 

 
น าสารละลายใน flask A และ B มาผสมกนัมีตะกอนสีด าของ AgI เกิดข้ึน กรองตะกอนออกโดย

ใชก้รวยกรองและน าสารละลายท่ีไดไ้ประเหยตวัท าละลายออกไดข้องแข็งสีน ้ าตาลของ PAC-13 (0.12 
กรัม 71% mp.200-202 ๐C) 
 

ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีน ้ าตาล (0.12 กรัม, 71%) จุดหลอมเหลว 200-202 C, UV (CH3OH) 
max (nm) (log): 205.1 (9.83), 226.2 (10.97), 270.5 (2.61), 310.3 (1.92), 401.0 (4.27), IR (KBr)  
(cm-1): 1600, (C=C stretching), 1220 (S=O stretching), 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 
MHz): 8.40 (1H, d, J = 8.1 Hz), 7.97 (1H, d, J = 8.7 Hz), 7.93 (1H, d, J = 7.8 Hz), 7.85 (1H, d, J = 15.6 
Hz), 7.78 (1H, d, J = 8.1 Hz), 7.66 (1H, t, J = 7.8 Hz), 7.42 (1H,  t, J = 7.8 Hz), 7.28 (1H, d, J = 8.7 
Hz), 7.25 (1H, d, J = 8.7 Hz), 7.19 (2H, t, J = 7.8 Hz), 7.03 (1H, d, J = 15.6 Hz), 6.74 (1H, t, J = 8.7 
Hz), 6.60 (2H, d, J = 7.8 Hz), 4.10 (3H, s), 1.85 (3H, s) 
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การสังเคราะห์ Aryl-ethenylquinolinium benzenesulfonates  (PAC-14) 
 

 

 
flask A: ละลาย An-Br 0.103 กรัม (0.3 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 30 มิลลิลิตร คนจนสารละลายหมด  
             ไดส้ารละลายใส ไม่มีสี 
flask B : ละลาย AEQ-II 0.114 กรัม (0.3 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน10 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 
             หมด ไดส้ารละลายสีน ้าตาลเขม้ 

 
น าสารละลายใน flask A และ B มาผสมกนัมีตะกอนสีด าของ AgI เกิดข้ึน กรองตะกอนออกโดย

ใช้กรวยกรองและน าสารละลายท่ีได้ไประเหยตวัท าละลายออกได้ของแข็งสีน ้ าตาลเขม้ของ PAC-14 
(0.18 กรัม 95% mp.256-258 ๐C) 

 

ผลิตภณัฑเ์ป็นของแขง็สีน ้าตาลเขม้ (0.18 กรัม, 95%) จุดหลอมเหลว 256-258 C, UV (CH3OH) 
max (nm) (log): 204.4 (11.8), 222.9 (12.70), 287.1 (2.76), 313.6 (2.21), 405.0 (4.75), IR (KBr)  
(cm-1): 1605, (C=C stretching), 1210 (S=O stretching), 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 
MHz): 9.30 (1H, d, J = 8.7 Hz), 8.55 (1H, d, J = 7.8 Hz), 8.53 (1H, d, J = 7.8 Hz), 8.40 (1H, d, J = 15.6 
Hz), 8.30 (1H, d, J = 8.7 Hz), 8.16 (1H, t, J = 7.8 Hz), 7.97 (1H,  t, J = 7.8 Hz), 7.82 (1H, d, J = 8.4 
Hz), 7.75 (1H, d, J = 8.4 Hz), 7.60 (2H, d, J = 9.0 Hz), 7.58 (1H, d, J = 15.6 Hz), 7.45 (2H, d, J = 9.0 
Hz), 7.25 (2H, t, J = 8.4 Hz), 4.52 (3H, s) 
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การสังเคราะห์ Aryl-ethenylquinolinium benzenesulfonates  (PAC-15) 
 

 
 
flask A: ละลาย An-Cl 0.090 กรัม (0.3 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 30 มิลลิลิตร คนจน 

สารละลายหมด ไดส้ารละลายใส ไม่มีสี 
flask B : ละลาย AEQ-II 0.114 กรัม (0.3 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 10 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 
             หมด ไดส้ารละลายสีน ้าตาลเขม้ 

 
น าสารละลายใน flask A และ B มาผสมกนัมีตะกอนสีด าของ AgI เกิดข้ึน กรองตะกอนออกโดย

ใช้กรวยกรองและน าสารละลายท่ีได้ไประเหยตวัท าละลายออกได้ของแข็งสีน ้ าตาลเขม้ของ PAC-15 
(0.15 กรัม 83%mp.230-232 ๐C) 

 
ผลิตภณัฑเ์ป็นของแขง็สีน ้าตาลเขม้ (0.15 กรัม, 83%) จุดหลอมเหลว 230-232 C, UV (CH3OH) 

max (nm) (log): 220.9 (9.47), 242.1 (11.02), 285.1 (2.73), 311.6 (2.58), 406.3 (3.65), IR (KBr)  
(cm-1): 1600, (C=C stretching), 1230 (S=O stretching), 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 
MHz): 9.00 (1H, d, J = 8.4 Hz), 8.54 (1H, d, J = 7.8 Hz), 8.50 (1H, d, J = 7.8 Hz), 8.40 (1H, d, J = 15.6 
Hz), 8.32 (1H, d, J = 8.4 Hz), 8.16 (1H, t, J = 7.8 Hz), 7.98 (1H,  d, J = 8.7 Hz), 7.97 (1H, t, J = 7.8 
Hz), 7.80 (1H, d, J = 8.7 Hz), 7.60 (2H, d, J = 15.6 Hz), 7.59 (2H, d, J = 8.1 Hz), 7.37 (2H, t, J = 8.1 
Hz), 7.35 (1H, t, J = 8.7 Hz), 4.50 (3H, s) 
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การสังเคราะห์ Aryl-ethenylquinolinium benzenesulfonates  (PAC-16) 
 

 
 
flask A: ละลาย An-OCH3 0.089 กรัม (0.3 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 30 มิลลิลิตร คนจน 

สารละลายหมด ไดส้ารละลายใส ไม่มีสี 
flask B : ละลาย AEP-II 0.114 กรัม (0.3 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 10 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 
             หมด ไดส้ารละลายสีน ้าตาลเขม้ 

 
น าสารละลายใน flask A และ B มาผสมกนัมีตะกอนสีด าของ AgI เกิดข้ึน กรองตะกอนออกโดย

ใชก้รวยกรองและน าสารละลายท่ีไดไ้ประเหยตวัท าละลายออกไดข้องแข็งสีน ้ าตาลของ PAC-16 (0.15 
กรัม 88% mp.218-220 ๐C) 

 

ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีน ้ าตาล (0.15 กรัม, 88%) จุดหลอมเหลว 218-220 C, UV (CH3OH) 
max (nm) (log): 203.1 (9.39), 228.2 (10.70), 276.5 (2.52), 312.3 (1.74), 405.0 (3.61), IR (KBr)  
(cm-1): 1600, (C=C stretching), 1200 (S=O stretching), 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 
MHz): 8.92 (1H, d, J = 8.4 Hz), 8.50 (1H, d, J = 7.8 Hz), 8.40 (1H, d, J = 7.8 Hz), 8.38 (1H, d, J = 15.9 
Hz), 8.25 (1H, d, J = 8.4 Hz), 8.15 (1H, t, J = 7.8 Hz), 7.90 (1H,  t, J = 7.8 Hz), 7.76 (1H, d, J = 8.7 
Hz), 7.75 (2H, d, J = 8.1 Hz), 7.70 (1H, d, J = 8.7 Hz), 7.55 (1H, d, J = 15.9 Hz), 7.23 (1H, t, J = 8.7 
Hz), 6.80 (2H, d, J = 8.1 Hz), 4.60 (3H, s), 3.80 (3H, s) 

 
 

จากการสังเคราะห์สารตามแผนการสังเคราะห์ดงั scheme 3.3 และ scheme 3.4 ไม่สามารถเตรียม
สาร AEP–I และ AEQ–I ได ้แสดงว่า 2-furaldehyde ไม่เหมาะสมในการท าปฏิกิริยาเพื่อให้เกิดสาร 
AEP–I และ AEQ–I ผูว้ิจยัจึงไดท้  าวิจยัเพิ่มเติมโดยการสังเคราะห์สาร AEP-III และ AEQ-III โดยใน
ส่วนของอลัดีไฮดเ์ลือกใช ้4-(dimethylamino)benzaldehyde ไดผ้ลดงัน้ี 
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การสังเคราะห์ Aryl-ethenylpyridinium benzenesulfonates  (AEP-III-X) 
 

 

 
 

ละลาย 1,4-dimethylpyridinium iodide 2.00 กรัม (8.51 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 5 มิลลิลิตร 
คนจนสารละลายหมด เติมสารละลายของ 4-dimethylaminobenzaldehyde 1.27 กรัม (8.51 มิลลิโมล) 
และ piperidine 0.84 มิลลิลิตร (8.51 มิลลิโมล) ลงในสารละลายขา้งตน้ตามล าดบั คนจนสารละลายเป็น
เน้ือเดียวกนัไดส้ารละลายสีแดงเขม้ ท าการรีฟลกัซ์สารผสมภายใตบ้รรยากาศไนโตรเจนท่ีอุณหภูมิ 55-60 
oC ท าการรีฟลกัซ์เป็นเวลา 3 ชัว่โมง มีตะกอนสีแดงเขม้เกิดข้ึน น าขวดปฏิกิริยาไปท าให้เยน็ในตูเ้ยน็เป็น
เวลา 2 วนั กรองตะกอนแบบลดความดนั ลา้งตะกอนดว้ยคลอโรฟอร์ม น าตะกอนไปท าให้แห้งโดยใช ้
vacuum ได้ของแข็งสีน ้ าตาลอ่อนของ (E)-4-(4-(dimethylamino)styryl)-1-methylpyridinium iodide 
(AEP-III) (3.11 กรัม 99% m.p. 155-157 oC) 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีน ้ าตาลอ่อน (3.11 กรัม, 99%) จุดหลอมเหลว 155-157 C, UV 

(CH3OH) max (nm) (log): 203.7 (5.49), 271.2 (6.42), 474.5 (5.70), IR (KBr) (cm-1): 1579 (C=C 
stretching), 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 8.64 (2H, d, J = 6.2 Hz), 7.97 (2H, d, J 
= 6.2 Hz), 7.82 (1H, d, J = 15.9 Hz), 7.54 (2H, d, J = 8.7 Hz), 7.05 (1H, d, J = 15.9 Hz), 6.69 (2H, d, J 
= 8.7 Hz), 4.19 (3H, s), 3.02 (6H, s) 
 
 
การสังเคราะห์ Aryl-ethenylpyridinium benzenesulfonates  (AEP-III-CH3) 
 

 
 

flask A : ละลาย An-CH3 0.15 กรัม (0.55 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 20 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 
             หมด ไดส้ารละลายใสไม่มีสี  
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flask B : ละลาย AEP-III 0.20 กรัม (0.55 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 25 มิลลิลิตร คนจน สารละลาย 
             หมด ไดส้ารละลายสีแดง 
             น าสารละลายใน flask A และ flask B มาผสมกนัมีตะกอนสีน ้ าตาลของ AgI เกิดข้ึน กรอง
ตะกอนออกโดยใช้กรวยกรอง และน าสารละลายท่ีได้ไประเหยตวัท าละลายออกได้ของแข็งสีส้มของ 
AEP-III-CH3 (0.20 กรัม 86% m.p.126-127 oC) 
 

ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีส้ม (0.20 กรัม, 86%) จุดหลอมเหลว 126-127 C, UV (CH3OH) max 
(nm) (log): 204.4 (5.01), 267.9 (5.44), 473.8 (5.04), IR (KBr) (cm-1): 1587 (C=C stretching), 1370 
(S=O stretching), 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 8.65 (2H, d, J = 6.8 Hz), 7.94 
(2H, d, J = 6.8 Hz), 7.77 (1H, d, J = 15.8 Hz), 7.65 (2H, d, J = 7.9 Hz), 7.56 (2H, d, J = 7.8 Hz), 7.11 
(2H, d, J = 7.9 Hz), 7.02 (1H, d, J = 15.8 Hz), 6.73 (2H, d, J = 7.8 Hz), 4.24 (3H, s), 3.07 (6H, s), 2.33 
(3H, s) 

 
การสังเคราะห์ Aryl-ethenylpyridinium benzenesulfonates  (AEP-III-Br) 

 
 

 
flask A : ละลาย An-Br 0.19 กรัม (0.55 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 50 มิลลิลิตร คนจนสารละลายหมด  
              ไดส้ารละลายใสไม่มีสี  
flask B : ละลาย AEP-III 0.20 กรัม (0.55 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 25 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 
             หมด ไดส้ารละลายสีแดง 

น าสารละลายใน flask A และ flask B มาผสมกนัมีตะกอนสีน ้ าตาลของ AgI เกิดข้ึน กรอง
ตะกอนออกโดยใชก้รวยกรอง และน าสารละลายท่ีไดไ้ประเหยตวัท าละลายออกไดข้องแขง็สีแดงเขม้ของ 
AEP-III-Br (0.22 กรัม 84% m.p.263-264 oC) 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีแดงเขม้ (0.22 กรัม, 84%) จุดหลอมเหลว 263-264 C, UV (CH3OH) 

max (nm) (log): 202.4 (5.22), 225.6 (5.51), 270.6 (5.90), 475.2 (5.26), IR (KBr) (cm-1): 1578 (C=C 
stretching), 1375 (S=O stretching), 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 8.67 (2H, d,              
J = 6.6 Hz), 8.02 (2H, d, J = 6.6 Hz), 7.86 (1H, d, J = 16.4 Hz), 7.60 (2H, d, J = 2.1 Hz), 7.58 (2H, d,            
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J = 2.1 Hz), 7.48 (2H, d, J = 8.7 Hz), 7.12 (1H, d, J = 16.4 Hz), 6.75 (2H, d, J = 8.7 Hz), 4.20 (3H, s), 
3.05 (6H, s) 
 
การสังเคราะห์ Aryl-ethenylpyridinium benzenesulfonates  (AEP-III-Cl) 
 
 

 
 

flask A : ละลาย An-Cl 0.16 กรัม (0.55 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 20 มิลลิลิตร คนจนสารละลายหมด  
              ไดส้ารละลายใสไม่มีสี  
flask B : ละลาย AEP-III 0.20 กรัม (0.55 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 25 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย

หมด ไดส้ารละลายสีแดง 
น าสารละลายใน flask A และ flask B มาผสมกนัมีตะกอนสีน ้ าตาลของ AgI เกิดข้ึน กรอง

ตะกอนออกโดยใช้กรวยกรอง และน าสารละลายท่ีไดไ้ประเหยตวัท าละลายออกไดข้องแข็งสีแดงของ 
AEP-III-Cl (0.22 กรัม 92% m.p.171-172 oC) 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีแดง (0.22 กรัม, 92%) จุดหลอมเหลว 171-172 C, UV (CH3OH) max 

(nm) (log): 203.1 (5.57), 273.9 (7.10), 472.5 (5.78), IR (KBr) (cm-1): 1589 (C=C stretching), 1384 
(S=O stretching), 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 8.66 (2H, d, J = 6.8 Hz), 7.97 
(2H, d, J = 6.8 Hz), 7.81 (1H, d, J = 15.9 Hz), 7.73 (2H, d, J = 8.4 Hz), 7.58 (2H, d, J = 9.0 Hz), 7.32 
(2H, d, J = 8.4 Hz), 7.05 (1H, d, J = 15.9 Hz), 6.73 (2H, d, J = 9.0 Hz), 4.25 (3H, s), 3.07 (6H, s) 
 
การสังเคราะห์ Aryl-ethenylpyridinium benzenesulfonates  (AEP-III-OCH3) 
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flask A : ละลาย An-OCH3 0.16 กรัม (0.55 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 20 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย  
              หมด ไดส้ารละลายใสไม่มีสี  
flask B : ละลาย AEP-III 0.20 กรัม (0.55 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 25 มิลลิลิตร คนจน สารละลาย

หมด ไดส้ารละลายสีแดง 
 น าสารละลายใน flask A และ flask B มาผสมกนัมีตะกอนสีน ้ าตาลของ AgI เกิดข้ึน กรอง

ตะกอนออกโดยใช้กรวยกรอง และน าสารละลายท่ีไดไ้ประเหยตวัท าละลายออกไดข้องแข็งสีแดงของ 
AEP-III-OCH3 (0.20 กรัม 86% m.p.198-200 oC) 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีแดง (0.20 กรัม, 86%) จุดหลอมเหลว 198-200 C, UV (CH3OH) max 

(nm) (log): 203.1 (5.28), 225.6 (5.43), 269.9 (5.81), 473.8 (5.26), IR (KBr) (cm-1): 1577 (C=C 
stretching), 1375 (S=O stretching), 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 8.67 (2H, J = 
6.9 Hz), 8.02 (2H, J = 6.9 Hz), 7.87 (1H, d, J = 16.2 Hz), 7.59 (2H, d, J = 8.9 Hz), 7.58 (2H, d, J = 8.7 
Hz), 7.12 (1H, d, J = 16.2 Hz), 6.83 (2H, d, J = 8.7 Hz), 6.75 (2H,  t, J = 8.9 Hz), 4.19 (3H, s), 3.76 
(3H, s), 3.04 (6H, s) 
 
การสังเคราะห์ Aryl-ethenylquinolinium benzenesulfonates  (AEQ-III-X) 
 
 

   
ละลาย 1,2-dimethylquinolinium iodide 2.00 กรัม (7.01 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอล 10 มิลลิลิตร 

คนจนสารละลายหมด เติมสารละลายของ 4-(Dimethylamino)benzaldehyde 1.04 กรัม และ piperidine 
0.69 มิลลิลิตร ลงในสารละลายขา้งตน้ตามล าดบั คนจนสารละลายเป็นเน้ือเดียวกนั ไดส้ารละลายสีแดง 
ท าการรีฟลกัซ์เป็นเวลา 6 ชัว่โมง น าขวดปฏิกิริยาไปท าให้เยน็ในตูเ้ยน็เป็นเวลา 3 วนั กรองตะกอนแบบ
ลดความดนั ลา้งตะกอนดว้ยเมทานอลน าตะกอนไปท าใหแ้ห้งโดยใช ้vacuum ไดข้องแข็งสีด าของ (E)-2-
(4-dimethylamino)styryl]-1-methylquinolinium iodide (AEQ-III) (2.60 กรัม 89% mp 218-219oC) 
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ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีด า (1.81 กรัม, 89%) จุดหลอมเหลว 218-219 C, UV (CH3OH) max 
(nm) (log ): 205.3 (4.12), 221.9 (2.51), 280.9 (3.16), 326.8 (4.02), 521.13 (4.89), IR (KBr) (cm-1): 
1600 (C=C stretching), 1280 (C-N stretching), 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 
8.70 (1H, d, J = 9.0 Hz), 8.40 (1H, d,  J = 9.0 Hz), 8.31 (1H, d, J = 7.5 Hz), 8.14 (1H, d, J = 7.8 Hz), 
8.05 (1H, d, J = 15.3 Hz), 8.01 (1H, t, J = 7.8 Hz), 7.80 (1H, t, J = 7.8 Hz), 7.78 (2H, d, J = 8.7 Hz), 
7.50 (1H, d, J = 15.3 Hz), 6.80 (2H, d, J = 8.7 Hz), 4.50 (3H, s), 3.15 (6H, s) 

 
การสังเคราะห์ Aryl-ethenylquinolinium benzenesulfonates  (AEQ-III-CH3) 

 

 
 
Flask A : ละลาย An-CH3 0.06 กรัม (0.24 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 25 มิลลิลิลิตร คนจนสารละลาย 
              หมด ไดส้ารละลายใสไม่มีสี 
Flask B : ละลาย AEQ-III 0.10 กรัม (0.24 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 40 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 
              หมด ไดส้ารละลายสีชมพู 
   น าสารละลายใน flask A และ flask B มาผสมกนัมีตะกอนสีด าของ AgI เกิดข้ึน กรองตะกอน
ออกโดยใช้กรวยกรอง และน าสารละลายท่ีไดไ้ประเหยตวัท าละลายออกจนเกือบหมดจะไดข้องแข็งสี
เขียวของ AEQ-III-CH3 (0.06 กรัม 57% mp 284-285oC ) 
 

ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีเขียว (0.06 กรัม, 57%) จุดหลอมเหลว 284-285 C, UV (CH3OH) max 
(nm) (log): 328.6 (4.26), 521.1 (3.62), IR (KBr) (cm-1): 1567 (C=C stretching), 1167 (S=O 
stretching), 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 8.71 (1H, d, J = 9.0 Hz), 8.42 (1H, d, J 
= 9.0 Hz), 8.35 (1H, d, J = 7.8 Hz), 8.35 (1H, d, J = 7.8 Hz), 8.12 (1H, t, J = 7.8 Hz), 8.00 (1H, d, J = 
15.6 Hz), 7.80 (1H, t, J = 7.8 Hz), 7.73 (2H, d, J = 8.7 Hz), 7.60 (1H, d, J = 15.6 Hz), 7.55 (2H,  d, J = 
8.1 Hz), 7.10 (2H, d, J = 8.1 Hz), 6.80 (2H, d, J = 8.7 Hz), 4.50 (3H, s), 3.15 (6H, s) 
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การสังเคราะห์ Aryl-ethenylquinolinium benzenesulfonates  (AEQ-III-Br) 
 

 

 
 
Flask A : ละลาย An-Br 0.08 กรัม (0.24 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 25 มิลลิลิลิตร คนจนสารละลาย 
              หมด ไดส้ารละลายใส ไม่มีสี 
Flask B : ละลาย AEQ-III 0.10 กรัม(0.24 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 40 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 
              หมด ไดส้ารละลายสีชมพู 

  น าสารละลายใน flask A และ flask B มาผสมกนัมีตะกอนสีน ้ าตาลแดงของ AgI เกิดข้ึน กรอง
ตะกอนออกโดยใช้กรวยกรอง และน าสารละลายท่ีได้ไประเหยตวัท าละลายออกจนเกือบหมดจะได้
ของแขง็สีด าของ AEQ-III-Br (0.07 กรัม 59% mp 282-283oC) 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีด า (0.07 กรัม, 59%) จุดหลอมเหลว 282-283 C, UV (CH3OH) max 

(nm) (log): 289.5 (4.52), 328.1 (3.14), 522.3 (2.72), IR (KBr) (cm-1): 1570 (C=C stretching), 1190 
(S=O stretching), 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 8.70 (1H, d, J = 9.0 Hz), 8.41 
(1H, d, J = 9.0 Hz), 8.37 (1H, d, J = 7.8 Hz), 8.14 (1H, d, J = 7.8 Hz), 8.05 (1H, d, J = 15.3 Hz), 8.01 
(1H, t, J = 7.8 Hz), 7.88 (1H, t, J = 7.8 Hz), 7.82 (2H, d, J = 7.5 Hz), 7.72 (1H, d, J = 15.3 Hz), 7.63 
(2H,  d, J = 8.7 Hz), 6.95 (2H, d, J = 8.7 Hz), 6.80 (2H, d, J = 7.5 Hz), 4.52 (3H, s), 2.50 (6H, s) 
 
 
 
 
 
 
 
 



 39 

การสังเคราะห์ Aryl-ethenylquinolinium benzenesulfonates  (AEQ-III-Cl) 
 

 
 
 
Flask A : ละลาย An-Cl 0.08 กรัม (0.24 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 20 มิลลิลิลิตร คนจนสารละลาย 
              หมด ไดส้ารละลายใสไม่มีสี 
Flask B : ละลาย AEQ-III 0.10 กรัม (0.24 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 50 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 
              หมด ไดส้ารละลายสีชมพู 

  น าสารละลายใน flask A และ flask B มาผสมกนัมีตะกอน ของAgI เกิดข้ึน กรองตะกอนออก
โดยใช้กรวยกรอง และน าสารละลายท่ีไดไ้ประเหยตวัท าละลายออกจนเกือบหมดจะไดข้องแข็งสีแดง
ของ AEQ-III-Cl (0.06 กรัม 54% mp 284-285oC ) 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีแดง (0.06 กรัม, 54%) จุดหลอมเหลว 284-285 C, UV (CH3OH) max 

(nm) (log): 289.5 (4.38), 326.9 (3.76), 522.8 (2.36), IR (KBr) (cm-1): 1571 (C=C stretching), 1164 
(S=O stretching), 1H NMR(CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 8.90 (1H, d, J = 9.0 Hz), 8.46 
(1H, d, J = 9.0 Hz), 8.40 (1H, d, J = 7.8 Hz), 8.35 (1H, d, J = 7.8 Hz), 8.12 (1H, t, J = 7.8 Hz), 8.09 
(1H, d, J = 15.3 Hz), 7.91 (1H, t, J = 7.8 Hz), 7.88 (2H, d, J = 8.7 Hz), 7.63 (2H, d, J = 8.1 Hz), 7.50 
(1H,  d, J = 15.3 Hz), 7.30 (2H, d, J = 8.1 Hz), 7.05 (2H, d, J = 8.7 Hz), 4.50 (3H, s), 3.12 (6H, s) 
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การสังเคราะห์ Aryl-ethenylquinolinium benzenesulfonates  (AEQ-III-OCH3) 
 

 
 
 

Flask A : ละลาย An-OCH3 0.07 กรัม (0.24 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 20 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 
              หมด ไดส้ารละลายใสไม่มีสี 
Flask B : ละลาย AEQ-III 0.10 กรัม (0.24 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอลร้อน 40 มิลลิลิตร คนจนสารละลาย 
              หมด ไดส้ารละลายสี 

  น าสารละลายใน flask A และ flask B มาผสมกนัมีตะกอนสีด าของ AgI เกิดข้ึน กรองตะกอน
ออกโดยใช้กรวยกรอง และน าสารละลายท่ีไดไ้ประเหยตวัท าละลายออกจนเกือบหมดจะไดข้องแข็งสี
เขียวของ AEQ-III-OCH3 (0.09 กรัม 81% mp 279-281oC) 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีเขียว (0.09 กรัม, 81%) จุดหลอมเหลว 279-281 C, UV (CH3OH) max 

(nm) (log): 254.6 (3.24), 521.7 (4.52), IR (KBr) (cm-1): 1568 (C=C stretching), 1163 (S=O 
stretching), 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 8.70 (1H, d, J = 9.0 Hz), 8.41 (1H, d, J 
= 9.0 Hz), 8.31 (1H, d, J = 7.9 Hz), 8.16 (1H, d, J = 7.9 Hz), 8.09 (1H, d, J = 15.3 Hz), 7.99 (1H, t, J = 
7.9 Hz), 7.81 (1H, t, J = 7.9 Hz), 7.76 (2H, d, J = 8.7 Hz), 7.69 (2H, d, J = 8.1 Hz), 7.50 (1H,  d, J = 
15.3 Hz), 6.81 (2H, d, J = 8.1 Hz), 6.80 (2H, d, J = 8.7 Hz), 4.50 (3H, s), 3.13 (6H, s) 
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การสังเคราะห์  Aryl-ethenylpyridinium zinc iodide (AEP-ZnI) ตาม scheme 3.8 
 

 
เม่ือ 

AEP-I-ZnI หรือ PAC-17 
 

 
 
AEP-II-ZnI หรือ PAC-18 
 

ส าหรับการเตรียมสารประกอบ PAC-17 และ PAC-18 เน่ืองจากไม่สามารถเตรียม AEP-I ซ่ึง
เป็นสารตั้งตน้ในการเตรียม PAC-17 จึงไม่สามารถท าการสังเคราะห์ PAC-17  

ส าหรับ PAC-18  ไม่สามารถสังเคราะห์ไดแ้มว้า่จะเปล่ียนเง่ือนไขของปฏิกิริยาหลายสภาวะแลว้
ก็ตาม   
 
 
 
 
 



 42 

การสังเคราะห์ Aryl-ethenylpyridinium zinc iodide (AEQ-ZnI) ตาม scheme 3.9 
 

 
 
เม่ือ 

AEQ-I-ZnI หรือ PAC-19 
 
และ 
 
 

 
AEQ-II-ZnI หรือ PAC-20 
 
 

ส าหรับการเตรียมสารประกอบ PAC-19 และ PAC-20 เน่ืองจากไม่สามารถเตรียม AEQ-I ซ่ึง
เป็นสารตั้งตน้ในการเตรียม PAC-19   จึงไม่สามารถท าการสังเคราะห์ PAC-19 ได ้

ส าหรับ PAC-20 ไม่สามารถสังเคราะห์ไดแ้มว้า่จะเปล่ียนเงือนไขของปฏิกิริยาหลายสภาวะแลว้
ก็ตาม   
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จากการสังเคราะห์สารตามแผนการสังเคราะห์ดงั scheme 13.8 และ scheme 13.9 ไม่สามารถ
เตรียมสาร PAC-17, PAC-18, PAC-19 และ PAC-20 ได ้แสดงวา่ สารทั้งส่ีสารไม่เหมาะสมท่ีจะเกิด
สารประกอบเชิงซ้อนกับโลหะ Zn(II) ผูว้ิจ ัยจึงได้ท าวิจัยเพิ่มเติมโดยการสังเคราะห์สาร AEQ-IV,           
AEQ-V, AEQ-VI และ AEQ-VII  เพื่อท าการสังเคราะห์สารประกอบเชิงซอ้นกบั Zn(II) ไดผ้ลดงัน้ี 

 

 
 

ละลาย 1,2-dimethylquinolinium iodide 2.98 กรัม (10.05 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอล 10 มิลลิลิตร 
คนจนสารละลายหมด เติมสารละลายของ vanillin 1.60 กรัม และ piperidine 1.00 มิลลิลิตร ลงใน
สารละลายขา้งตน้ตามล าดบั คนจนสารละลายเป็นเน้ือเดียวกนั ท าการรีฟลกัซ์เป็นเวลา 3 ชัว่โมง น าขวด
ปฏิกิริยาไปท าให้เย็นในตูเ้ย็นเป็นเวลา 2 วนั กรองตะกอนแบบลดความดนั ล้างตะกอนด้วยไดเอทิล
อีเทอร์ น าตะกอนไปท าให้แห้งโดยใช้ vacuum ได้ของแข็งสีแดงเข้มของ 4-[(E)-2-(4-hydroxy-3-
methoxyphenyl)ethenyl]-1-methylquinolinium iodide (AEQ-IV) (2.87 กรัม 68% mp 248-250oC). 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีแดงเขม้ 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 10.02 

(1H, s), 8.94 (1H, d, J = 9.0), 8.53 (1H, d, J = 9.0), 8.50 (1H, d, J =7.5), 8.30 (1H, dd, J =1.2, 7.5 Hz), 
8.17 (1H, d, J = 15.6 Hz), 8.15 (1H, dt, J = 1.2, 7.5 Hz), 7.90 (1H, t, J = 7.5 Hz), 7.73 (1H, d, J = 15.6 
Hz), 7.58 (1H, d, J = 1.8 Hz), 7.41 (1H, dd, J = 1.8, 8.1 Hz), 6.93 (1H, d, J = 8.1 Hz), 4.62 (3H, s), 3.95 
(3H, s) 
 

 
 

ละลาย 1,2-dimethylquinolinium iodide 2.98 กรัม (10.05 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอล 10 มิลลิลิตร 
คนจนสารละลายหมด เติมสารละลายของ isovanillin 1.60 กรัม และ piperidine 1.00 มิลลิลิตร ลงใน
สารละลายขา้งตน้ตามล าดบั คนจนสารละลายเป็นเน้ือเดียวกนั ท าการรีฟลกัซ์เป็นเวลา 2 ชัว่โมง น าขวด
ปฏิกิริยาไปท าให้เย็นในตูเ้ย็นเป็นเวลา 2 วนั กรองตะกอนแบบลดความดนั ล้างตะกอนด้วยไดเอทิล



 44 

อีเทอร์ น าตะกอนไปท าให้แห้งโดยใช้ vacuum ได้ของแข็งน ้ าตาล-แดงของ 4-[(E)-2-(3-hydroxy-4-
methoxyphenyl)ethenyl]-1-methylquinolinium iodide (AEQ-V) (2.70 g 64% mp 218-220oC). 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีน ้ าตาล-แดง 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 9.52 

(1H, s), 8.95 (1H, d, J = 9.0 Hz), 88.52 (1H, d, J = 9.0 Hz), 8.49 (1H, d, J = 7.5 Hz), 8.32 (1H, d, J = 
7.5 Hz), 8.18 (1H, dt, J = 1.5, 7.5 Hz), 8.09 (1H, d, J = 15.9 Hz), 7.93 (1H, t, J = 7.5 Hz), 7.69 (1H, d, J 
= 15.9 Hz), 7.49 (1H, d, J = 2.1 Hz) , 7.41 (1H, br d, J = 8.4 Hz), 7.36 (1H, d, J = 8.4 Hz), 4.65 (3H, s), 
3.95 (3H, s) 
 

 
 

ละลาย 1,2-dimethylquinolinium iodide 2.00 กรัม (7.01 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอล 10 มิลลิลิตร 
คนจนสารละลายหมด เติมสารละลายของ 4-hydroxybenzaldehyde 0.86 กรัม และ piperidine 0.69 
มิลลิลิตร ลงในสารละลายขา้งตน้ตามล าดบั คนจนสารละลายเป็นเน้ือเดียวกนั ท าการรีฟลกัซ์เป็นเวลา 3 
ชัว่โมง น าขวดปฏิกิริยาไปท าให้เยน็ในตูเ้ยน็เป็นเวลา 2 วนั กรองตะกอนแบบลดความดนั ลา้งตะกอน
ด้วยไดเอทิลอีเทอร์ น าตะกอนไปท าให้แห้งโดยใช้ vacuum ได้ของแข็งน ้ าตาลของ 4-[(E)-2-(4-
hydroxyphenyl)ethenyl]-1-methylquinolinium iodide (AEQ-VI) (1.99 กรัม 73% mp 192-194oC). 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีน ้ าตาล 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 9.64 (1H, 

s), 8.47 (1H, d, J = 9.0 Hz), 8.22 (1H, d, J = 9.0 Hz), 8.15 (1H, d, J = 8.4 Hz), 8.05 (1H, br d, J = 8.1 
Hz), 8.01 (1H, ddd, J = 1.5, 7.2, 8.4 Hz), 7.98 (1H, d, J = 15.3 Hz), 7.72 (1H, dd, J = 7.2, 8.1 Hz), 7.68 
(2H, d, J = 9.0 Hz), 7.02 (1H, d, J = 15.3 Hz), 6.72 (2H, d, J = 9.0 Hz), 4.35 (3H, s) 
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ละลาย 1,2-dimethylquinolinium iodide 1.00 กรัม (3.51 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอล 10 มิลลิลิตร 
คนจนสารละลายหมด เติมสารละลายของ 4-methoxybenzaldehyde 0.43 กรัม และ piperidine 0.35 
มิลลิลิตร ลงในสารละลายขา้งตน้ตามล าดบั คนจนสารละลายเป็นเน้ือเดียวกนั ท าการรีฟลกัซ์เป็นเวลา 7 
ชัว่โมง น าขวดปฏิกิริยาไปท าให้เยน็ในตูเ้ยน็เป็นเวลา 2 วนั กรองตะกอนแบบลดความดนั ลา้งตะกอน
ด้วยไดเอทิลอีเทอร์ น าตะกอนไปท าให้แห้งโดยใช้ vacuum ได้ของแข็งน ้ าตาลของ 4-[(E)-2-(4-
hydroxyphenyl)ethenyl]-1-methylquinolinium iodide (AEQ-VII) (1.03 กรัม 73% mp 192-194oC). 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีน ้ าตาล 1H NMR (CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 8.91 (1H, 

d, J = 9.0 Hz), 8.47 (1H, d, J = 9.0 Hz), 8.42 (1H, d, J = 8.1 Hz), 8.27 (1H, br d, J = 8.1 Hz), 8.17 (1H, 
dt, J = 1.5, 8.1 Hz), 8.10 (1H, d, J = 15.6 Hz), 7.92 (1H, t, J = 8.1 Hz), 7.90 (2H, d, J = 8.7 Hz), 7.72 
(1H, d, J = 15.6 Hz), 7.04 (2H, d, J = 8.7 Hz), 4.62 (3H, s), 3.91 (3H, s) 
 
การสังเคราะห์  Aryl-ethenylpyridinium zinc iodide (AEQ-IV-Zn)  
 

 
 

ละลาย AEQ-IV 0.40 กรัม (0.80 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอล 10 มิลลิลิตร คนจนสารละลายหมด 
เติมสารละลายของ zinc(II) iodide 0.15 กรัม (0.40 มิลลิโมล) ลงในสารละลายขา้งตน้ตามล าดบั คนจน
สารละลายเป็นเน้ือเดียวกนัเวลา 1 ชั่วโมง น าสารละลายท่ีได้ไประเหยตวัท าละลายให้แห้งโดยใช ้
evaporator ไดข้องแขง็น ้าตาลของ (AEQ-IV-Zn) (0.14 กรัม 40% mp 225-226oC). 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีน ้ าตาล (0.14 กรัม, 40%) จุดหลอมเหลว 225-226 C, UV (CH3OH) 

max (nm) (log): 217.3 (4.87), 311.6 (3.83), 440.9 (5.04), 561.8 (4.60), IR (KBr) (cm-1): 3437 (O-H 
stretching), 1579 (C=C stretching), 1H NMR(CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 9.87 (1H, s), 
8.89 (1H, d, J = 9.0 Hz), 8.48 (1H, d, J = 9.0 Hz), 8.45 (1H, d, J = 7.5 Hz), 8.27 (1H,dd, J = 1.2, 7.5 
Hz), 8.14 (1H, dt, J = 1.2, 7.5 Hz), 7.92 (1H, d, J = 15.9 Hz), 7.90 (1H, t, J = 7.5 Hz), 7.70 (1H, d,        



 46 

J = 15.9 Hz), 7.52 (1H, d, J = 1.8 Hz), 7. 39 (1H, dd, J = 1.8, 8.1 Hz), 6.95 (1H, d, J = 8.1 Hz), 4.62 
(3H, s), 4.00 (3H, s) 

 
การสังเคราะห์  Aryl-ethenylpyridinium zinc iodide (AEQ-V-Zn)  

 

 
ละลาย AEQ-V 0.40 กรัม (0.80 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอล 10 มิลลิลิตร คนจนสารละลายหมด 

เติมสารละลายของ zinc(II) iodide 0.15 กรัม (0.40 มิลลิโมล) ลงในสารละลายขา้งตน้ตามล าดบั คนจน
สารละลายเป็นเน้ือเดียวกนัเวลา 1 ชั่วโมง น าสารละลายท่ีได้ไประเหยตวัท าละลายให้แห้งโดยใช ้
evaporator ไดข้องแขง็น ้าตาลของ (AEQ-V-Zn) (0.14 กรัม 40% mp 220-221oC). 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีน ้ าตาล (0.14 กรัม, 40%) จุดหลอมเหลว 220-221 C, UV (CH3OH) 

max (nm) (log): 218.2 (5.24), 305.4 (4.51), 430.9 (4.99), IR (KBr) (cm-1): 3436 (O-H stretching), 
1585 (C=C stretching), 1221 (C-O stretching), 1H NMR(CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 9.31 
(1H, s), 8.97 (1H, d, J = 9.0 Hz), 8.54 (1H, d, J = 9.0 Hz), 8.50 (1H, d, J = 7.5 Hz), 8.31 (1H, d, J = 7.5 
Hz), 8.15 (1H, dt, J = 1.5, 7.5 Hz), 8.11 (1H, d, J = 15.9 Hz), 7.91 (1H, t, J = 7.5 Hz), 7.70 (1H, d,           
J = 15.9 Hz), 7.47 (1H, d, J = 2.1 Hz), 7.41 (1H, br d, J = 8.4 Hz), 7.04 (1H, d, J = 8.4 Hz), 4.57 (3H, 
s), 3.92 (3H, s) 
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การสังเคราะห์  Aryl-ethenylpyridinium zinc iodide (AEQ-VI-Zn)  
 
 

 
 

ละลาย AEQ-VI 0.60 กรัม (1.54 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอล 10 มิลลิลิตร คนจนสารละลายหมด 
เติมสารละลายของ zinc(II) iodide 0.25 กรัม (0.77 มิลลิโมล) ลงในสารละลายขา้งตน้ตามล าดบั คนจน
สารละลายเป็นเน้ือเดียวกนัเวลา 1 ชั่วโมง น าสารละลายท่ีได้ไประเหยตวัท าละลายให้แห้งโดยใช ้
evaporator ไดข้องแขง็แดงเขม้ของ (AEQ-VI-Zn) (0.37 กรัม 43% mp 234-236oC). 

 
ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีแดงเขม้ (0.37 กรัม, 43%) จุดหลอมเหลว 234-236 C, UV (CH3OH) 

max (nm) (log): 220.9 (3.38), 260.6 (3.02), 312.2 (2.79), 426.8 (3.32), IR (KBr) (cm-1): 3421 (O-H 
stretching), 1586 (C=C stretching), 1H NMR(CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 9.68 (1H, s), 
8.86 (1H, d, J = 9.0 Hz), 8.46 (1H, d, J = 9.0 Hz), 8.41 (1H, d, J = 8.1 Hz), 8.25 (1H, br d, J = 8.1 Hz), 
8.12 (1H, dt, J = 1.5, 8.1 Hz), 8.10 (1H, d, J = 15.3 Hz), 7.87 (1H, t, J = 8.1 Hz), 7.78 (2H, d, J = 9.0 
Hz), 7.64 (1H, d, J = 15.3 Hz), 6.92 (2H, d, J = 9.0 Hz), 4.48 (3H, s) 

 
 

การสังเคราะห์  Aryl-ethenylpyridinium zinc iodide (AEQ-VII-Zn)  
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ละลาย AEQ-VII 0.60 กรัม (1.48 มิลลิโมล) ดว้ยเมทานอล 10 มิลลิลิตร คนจนสารละลายหมด 
เติมสารละลายของ zinc(II) iodide 0.24 กรัม (0.74 มิลลิโมล) ลงในสารละลายขา้งตน้ตามล าดบั คนจน
สารละลายเป็นเน้ือเดียวกนัเวลา 1 ชั่วโมง น าสารละลายท่ีได้ไประเหยตวัท าละลายให้แห้งโดยใช ้
evaporator ไดข้องแขง็สีน ้าตาลของ (AEQ-VII-Zn) (0.40 กรัม 73% mp 229-231oC). 

 

ผลิตภณัฑ์เป็นของแข็งสีน ้ าตาล (0.40 กรัม, 73%) จุดหลอมเหลว 229-231 C, UV (CH3OH) 
max (nm) (log): 219.1 (3.92), 2.49.2 (3.73), 407.2 (3.68), IR (KBr) (cm-1): 1581 (C=C stretching), 
1220 (C-O stretching), 1H NMR(CDCl3 + DMSO-d6) ( ppm) (300 MHz): 8.97 (1H, d, J = 8.7 Hz), 
8.53 (1H, d, J = 8.7 Hz), 8.51 (1H, d, J = 7.2 Hz), 8.32 (1H, d, J = 7.2 Hz), 8.25-8.14 (1H, m), 8.20 
(1H, d, J = 15.9 Hz), 8.02-7.90 (1H, m), 7.95 (2H, d, J = 8.7 Hz), 7.79 (1H, d, J = 15.9 Hz), 7.08 (2H, 
d, J = 8.7 Hz), 4.57 (3H, s), 3.59 (3H, s) 
 
 เน่ืองจากสารท่ีสังเคราะห์ไดต้กผลึกใน centrosymmetric space group ซ่ึงไม่แสดงสมบติั second 
order non linear optical ตามท่ีคาดหมายไว ้  เพื่อใหเ้กิดประโยชน์ต่องานวจิยั จากการตรวจสอบเอกสาร
เพิ่มเติมพบวา่ สารอนุพนัธ์ pyridinium และ quinolinium ท่ีมีหมู่แทนท่ีเป็น amino และ thiophene หลาย
ชนิดแสดงฤทธ์ิทางชีวภาพท่ีน่าสนใจ ดงันั้นผูว้จิยัจึงไดน้ าสารอนุพนัธ์ pyridinium และ quinolinium ท่ีมี
หมู่แทนท่ีเป็น amino และหมู่ thiophene ท่ีสังเคราะห์ไดไ้ปทดสอบฤทธ์ิตา้นเช้ือแบคทีเรีย และพบวา่ 
ส าหรับสารประกอบท่ีมีหมู่แทนท่ี thiophene คือสาร AEP-II และ PAC5 – PAC8  ไม่ออกฤทธ์ิตา้นเช้ือ
แบคทีเรีย ในขณะท่ีสาร AEQ-II และ PAC13 – PAC16 แสดงฤทธ์ิตา้นเช้ือแบคทีเรียต ่ามาก 
 ส าหรับสารประกอบท่ีมีหมู่แทนท่ีเป็น dimethylamino (AEP-III-X และ AEQ-III-X) แสดง
ฤทธ์ิตา้นเช้ือแบคทีเรียท่ีน่าสนใจ ดงัตารางท่ี 1และตารางท่ี 2 
 

 

 

 

 

AEP-III = (E)-4-(4-(dimethylamino)styryl)-1-methylpyridinium iodide 
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ตารางที ่1 ฤทธ์ิตา้นเช้ือแบคทีเรียของสาร AEP-III-X 
 

Compound 

MIC (µg/ml) 

 
Gram-positive bacteria  Gram-negative bacteria 

MRSA* 
S. 

aureus 
B. 

subtilis 
VRE** 

E. 
faecalis 

 
P.  

aeruginosa 

S. 
typhi 

S. 
sonnei 

AEP-III-CH3  18.75 - - - -  300 - - 
AEP-III-Br  37.5 - - - -  - - - 
AEP-III-Cl  18.75 - 300 300 300  150 - - 
AEP-III-OCH3  18.75 - 300 300 300  150 - - 
BZK 9.37 <2.34 150 9.37 9.37  300 9.37 - 
Vancomycin <2.34 4.68 2.34 2.34 <2.34  2.34 4.68 4.68 

 
-   No activity was observed up to 300 μg/mL. 
*   Methicillin-Resistant S. aureus ATCC 43300 
** Vancomycin-Resistant E. faecalis ATCC 51299 
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AEQ-III = (E)-2-(4-(dimethylamino)styryl)-1-methylquinolinium iodide 
 
ตารางที ่2 ฤทธ์ิตา้นเช้ือแบคทีเรียของสาร AEQ-III-X 
 

 

Compound 

MIC (µg/ml) 

 
Gram-positive bacteria 

 
Gram-negative bacteria 

MRSA
* 

S. 
aureus 

B. 
subtilis 

VRE** 
E. 

faecalis 

P. 
aeruginosa 

S. 
typhi 

S. 
sonnei 

AEQ-III-CH3 2.34 2.34 2.34 2.34 2.34  300 300 2.34 
AEQ-III-Br  2.34 2.34 2.34 2.34 2.34  300 300 2.34 
AEQ-III-Cl  2.34 2.34 2.34 2.34 2.34  300 300 2.34 
AEQ-III-

OCH3  
2.34 - 75 150 150  - - 150 

BZK 9.37 <2.34 150 9.37 9.37  300 9.37 - 
Vancomycin <2.34 9.37 2.34 2.34 9.375  2.34 2.34 2.34 

 
-   No activity was observed up to 300 μg/mL. 
*   Methicillin-Resistant S. aureus ATCC 43300 
** Vancomycin-Resistant E. faecalis ATCC 51299 
 
Bacteria strains 
 
Gram-positive bacteria  Gram-negative bacteria  
- Bacillus subtilis 
- Enterococcus faecalis 
- Staphylococcus aureus 
- Methicillin-Resistant Staphylococcus aureus 
- Vancomycin-Resistant Enterococcus faecalis  

- Pseudomonas aeruginosa 
- Salmonella typhi  
- Shigella sonnei 
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5. โครงสร้างผลกึ 

   จากสารท่ีสังเคราะห์ไดเ้ม่ือน ามาตกผลึกเพื่อหาโครงสร้างสารดว้ยเทคนิคการเล้ียวเบนของรังสี
เอกซ์บนผลึกเด่ียว สามารถตกผลึกและหาโครงสร้างสารดว้ยเทคนิคดงักล่าวจ านวน 9 สาร คือ AEQ-II, 
PAC-5, PAC-7, PAC-14, AEQ-III, AEP-III-CH3, AEP-III-Br, AEP-III-Cl และ AEQ-III-OCH3 
โครงสร้างผลึกของสารประกอบทั้ง 7 สาร แสดงดงัต่อไปน้ี 

 

 

 
 

 โครงสร้างของสารประกอบ AEQ-II (centrosymmetric    P-1 space group) 
 

  

 

 
โครงสร้างผลึกของสารประกอบ AEQ-II 
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โครงสร้างของสารประกอบ PAC-5 (centrosymmetric    P-1 space group) 

 

 

 
 

โครงสร้างผลึกของสารประกอบ PAC-5  
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โครงสร้างของสารประกอบ PAC-7 (centrosymmetric P21/c space group) 
 
 
 

 
 
 

 โครงสร้างผลึกของสารประกอบ PAC-7  
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โครงสร้างของสารประกอบ PAC-14 (centrosymmetric P21/c space group) 

 

 

 
 

โครงสร้างผลึกของสารประกอบ PAC-14 

 



 55 

   
 

โครงสร้างของสารประกอบ AEQ-III (centrosymmetric C2/c space group) 
 
 

 

 
 
 

โครงสร้างผลึกของสารประกอบ AEQ-III 
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โครงสร้างของสารประกอบ AEP-III-CH3 (centrosymmetric    P-1 space group) 

 

 

 
 

โครงสร้างผลึกของสารประกอบ AEP-III-CH3 
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โครงสร้างของสารประกอบ AEP-III-Br (centrosymmetric Cc space group) 

 

 

 

 

โครงสร้างผลึกของสารประกอบ AEP-III-Br 
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โครงสร้างของสารประกอบ AEP-III-Cl (centrosymmetric Cc space group) 

 

 

 
 

โครงสร้างผลึกของสารประกอบ AEP-III-Cl 
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โครงสร้างของสารประกอบ AEQ-III-OCH3  (centrosymmetric P21/c space group) 

 
 
 

  
 

โครงสร้างผลึกของสารประกอบ AEQ-III-OCH3   
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6. สรุป 

 จากการด าเนินการวจิยัของโครงการวจิยัไดผ้ลดงัน้ี 

- สามารถท่ีสังเคราะห์สารอนุพนัธ์ pyridinium และ quinolinium ไดจ้  านวน 20 สาร คือ           
AEP-II, AEQ-II, PAC-5, PAC-6, PAC-7, PAC-8, PAC-13, PAC-14, PAC-15, PAC-16, AEP-III, 
AEP-III-CH3, AEP-III-Br, AEP-III-Cl, AEP-III-OCH3, AEQ-III, AEQ-III-CH3, AEQ-III-Br, 
AEQ-III-Cl และ AEQ-III-OCH3 

-    สามารถท่ีสังเคราะห์ประกอบเชิงซอ้นของ Zn ไดจ้  านวน 4 สาร คือ AEQ-IV-Zn, AEQ-V-Zn, 
AEQ-VI-Zn และ AEQ-VII-Zn 

- สามารถตกผลึกและหาโครงสร้างทางรังสีเอกซ์ของสารได ้ ได ้ 9 สาร คือ AEQ-II, PAC-5, 
PAC-7, PAC-14, AEQ-III, AEP-III-CH3, AEP-III-Br, AEP-III-Cl และ AEQ-III-OCH3 และ พบวา่
สาร AEQ-II, PAC-5 และ AEP-III-CH3 ตกผลึกใน centrosymmetric    P-1 space group  PAC-7,  
PAC-14 และ AEQ-III-OCH3 ตกผลึกใน centrosymmetric P21/c space group  AEQ-III ตกผลึกใน 
centrosymmetric C2/c space group  AEP-III-Br และ AEP-III-Cl ตกผลึกใน centrosymmetric Cc 
space group  ซ่ึงสารทั้งเกา้ชนิดไม่แสดงสมบติัทางทศันศาสตร์แบบไม่เชิงเส้นอนัดบัสอง (second-order 
nonlinear optic) 

    - ไดส้ารท่ีแสดงฤทธ์ิตา้นเช้ือแบคทีเรีย 8 สาร คือ AEP-III-CH3, AEP-III-Br, AEP-III-Cl, 
AEP-III-OCH3, AEQ-III-CH3, AEQ-III-Br, AEQ-III-Cl และ AEQ-III-OCH3 ซ่ึงออกฤทธ์ิตา้นเช้ือ
แบคทีเรียท่ีน่าสนใจคือมีความจ าเพาะเจาะจองต่อเช้ือแบคท่ีเรียชนิด MRSA 
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Key indicators: single-crystal X-ray study; T = 100 K; mean �(C–C) = 0.003 Å;

R factor = 0.038; wR factor = 0.095; data-to-parameter ratio = 20.7.

In the title compound, C12H12NS+�C6H4ClO3S�, the cation is

almost planar and exists in the E configuration. The cations

and anions form alternate layers parallel to the ab plane.

Within each layer, both cations and anions form chains

directed along the b axis. The molecules are interconnected by

weak C—H� � �O interactions into a three-dimensional

network. The crystal structure is further stabilized by C—

H� � �� interactions involving the thiophene ring. The sulfonate

and thiophene groups are involved in weak intramolecular

C—H� � �O and C—H� � �S interactions, respectively. The latter

intramolecular hydrogen bonds produce S(5) ring motifs.

Related literature

For bond lengths and angles, see Allen (2002); Allen et al.

(1987). For related literature on hydrogen-bond motifs, see

Bernstein et al. (1995). For related structures, see for example

Chantrapromma et al. (2005, 2006a,b, 2007a,b,c,d); Drost et al.

(1995); Jindawong et al. (2005); Subramaniyan et al. (2003).

Experimental

Crystal data

C12H12NS+�C6H4ClO3S�

Mr = 393.91
Monoclinic, P21=c
a = 7.3532 (1) Å
b = 14.0250 (2) Å
c = 18.3755 (2) Å
� = 111.232 (1)�

V = 1766.41 (4) Å3

Z = 4
Mo K� radiation
� = 0.47 mm�1

T = 100.0 (1) K
0.49 � 0.22 � 0.18 mm

Data collection

Bruker SMART APEX2 CCD area-
detector diffractometer

Absorption correction: multi-scan
(SADABS; Bruker, 2005)
Tmin = 0.883, Tmax = 0.919

23692 measured reflections
4688 independent reflections
3913 reflections with I > 2�(I)
Rint = 0.037

Refinement

R[F 2 > 2�(F 2)] = 0.037
wR(F 2) = 0.094
S = 1.06
4688 reflections

227 parameters
H-atom parameters constrained
��max = 0.57 e Å�3

��min = �0.42 e Å�3

Table 1
Hydrogen-bond geometry (Å, �).

Cg1 is the centroid of the S1/C8–C11 thiophene ring.

D—H� � �A D—H H� � �A D� � �A D—H� � �A

C3—H3A� � �O3i 0.93 2.31 3.211 (2) 164
C6—H6A� � �S1 0.93 2.84 3.228 (2) 106
C7—H7A� � �O1ii 0.93 2.39 3.266 (2) 157
C9—H9A� � �O3ii 0.93 2.58 3.495 (2) 166
C10—H10A� � �O2iii 0.93 2.39 3.302 (2) 167
C11—H11A� � �O2iv 0.93 2.55 3.063 (2) 115
C12—H12C� � �O2i 0.96 2.39 3.334 (2) 168
C17—H17A� � �O2iv 0.93 2.41 3.318 (2) 166
C18—H18A� � �O3 0.93 2.51 2.892 (2) 105
C12—H12B� � �Cg1i 0.96 2.69 3.515 (2) 144

Symmetry codes: (i) �x þ 2;�y þ 2;�z þ 1; (ii) x;�y þ 3
2; z þ 1

2; (iii)
�x þ 2;�y þ 1;�z þ 1; (iv) x � 1; y; z.

Data collection: APEX2 (Bruker, 2005); cell refinement: APEX2;

data reduction: SAINT (Bruker, 2005); program(s) used to solve

structure: SHELXTL (Sheldrick, 2008); program(s) used to refine

structure: SHELXTL; molecular graphics: SHELXTL; software used

to prepare material for publication: SHELXTL and PLATON (Spek,

2003).
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Key indicators: single-crystal X-ray study; T = 100 K; mean �(C–C) = 0.003 Å;

R factor = 0.053; wR factor = 0.140; data-to-parameter ratio = 19.9.

In the title compound, C20H21N2
+�C7H7O4S��H2O, the cation

is nearly planar and exists in the E configuration. The cations

and anions form individual chains along the b axis and are

interconnected by weak C—H� � �O interactions. The 4-

methoxybenzensulfonate anions are linked to water molecules

through O—H� � �O hydrogen bonds, forming a three-dimen-

sional network. The crystal structure is further stabilized by a

C—H� � �� interaction involving the methoxyphenyl ring. The

sulfonate anion is also involved in a weak intramolecular C—

H� � �O interaction which generates an S(5) ring motif.

Related literature

For bond lengths and angles, see: Allen (2002); Allen et al.

(1987). For details of hydrogen-bond motifs, see: Bernstein et

al. (1995). For background to NLO materials research, see:

Chia et al., (1995); Otero et al., (2002). For related structures,

see for example: Chantrapromma et al. (2006, 2007, 2007a,b);

Jindawong et al. (2005); Dittrich et al. (2003); Nogi et al.

(2000); Sato et al. (1999).

Experimental

Crystal data

C20H21N2
+�C7H7O4S��H2O

Mr = 494.60
Monoclinic, P21=c
a = 14.6064 (5) Å
b = 10.4253 (4) Å
c = 19.5025 (6) Å
� = 126.737 (2)�

V = 2379.94 (16) Å3

Z = 4
Mo K� radiation
� = 0.18 mm�1

T = 100.0 (1) K
0.58 � 0.27 � 0.19 mm

Data collection

Bruker SMART APEX2 CCD area-
detector diffractometer

Absorption correction: multi-scan
(SADABS; Bruker, 2005)
Tmin = 0.904, Tmax = 0.967

33983 measured reflections
6953 independent reflections
5445 reflections with I > 2�(I)
Rint = 0.045

Refinement

R[F 2 > 2�(F 2)] = 0.052
wR(F 2) = 0.139
S = 1.06
6953 reflections

350 parameters
H-atom parameters constrained
��max = 0.74 e Å�3

��min = �0.42 e Å�3

Table 1
Hydrogen-bond geometry (Å, �).

D—H� � �A D—H H� � �A D� � �A D—H� � �A

O1W—H1W� � �O2i 0.84 2.04 2.875 (3) 169
O1W—H2W� � �O4ii 0.85 2.10 2.926 (2) 161
C7—H7A� � �O3iii 0.93 2.49 3.015 (3) 116
C8—H8A� � �O3iii 0.93 2.57 3.049 (3) 113
C20—H20A� � �O4iv 0.96 2.46 3.325 (2) 151
C23—H23A� � �O1Wv 0.93 2.44 3.365 (2) 176
C26—H26A� � �O4 0.93 2.56 2.921 (2) 104
C27—H27A� � �O1Wvi 0.96 2.58 3.160 (3) 119
C27—H27A� � �O1vii 0.96 2.55 3.282 (2) 133
C16—H16A� � �Cg1iv 0.93 2.81 3.6513 (19) 151

Symmetry codes: (i) �x þ 1;�y;�z þ 1; (ii) x;�y þ 1
2; z � 1

2; (iii) �x þ 1; y þ 1
2;�z þ 3

2;
(iv) �x þ 1;�y þ 1;�z þ 1; (v) x;�y � 1

2; z þ 1
2; (vi) �x þ 2; y � 1

2;�z þ 3
2; (vii)

�x þ 2;�y � 1;�z þ 2. Cg1 is the centroid of the C21–C26 methoxyphenyl ring.

Data collection: APEX2 (Bruker, 2005); cell refinement: APEX2;

data reduction: SAINT (Bruker, 2005); program(s) used to solve

structure: SHELXTL (Sheldrick, 2008); program(s) used to refine

structure: SHELXTL; molecular graphics: SHELXTL; software used

to prepare material for publication: SHELXTL and PLATON (Spek,

2003).
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IUCr electronic archives (Reference: SJ2466).
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Key indicators: single-crystal X-ray study; T = 100 K; mean �(C–C) = 0.002 Å;

R factor = 0.029; wR factor = 0.068; data-to-parameter ratio = 34.8.

In the title compound, C20H21N2
+.I��1.5H2O, the cation exists

in the E configuration and is not planar. The dihedral angle

between the quinolinium and dimethylaminophenyl rings is

9.26 (6)�. The O atom of one of the solvent water molecules

lies on a twofold rotation axis. In the crystal structure, the

cations form one-dimensional zigzag chains along the [001]

direction. The cations are linked to water molecules and

iodide ions through weak C—H� � �O and C—H� � �I inter-

actions, respectively. Water molecules and iodide ions form

O—H� � �O and O—H� � �I hydrogen bonds, which stabilize the

crystal structure. A C—H� � �� interaction is also present.

Related literature

For bond lengths, see: Allen et al. (1987). For background to

non-linear optical (NLO) materials research, see: Chia et al.

(1995); Marder et al. (1994); Otero et al. (2002); Pan et al.

(1996). For related structures, see for example: Chan-

trapromma et al. (2006, 2007a,b,c,d); Dittrich et al. (2003);

Jindawong et al. (2005); Kobkeatthawin et al. (2008); Nogi et

al. (2000); Sato et al. (1999); Umezawa et al. (2000).

Experimental

Crystal data

C20H21N2
+�I��1.5H2O

Mr = 443.31
Monoclinic, C2=c
a = 20.8997 (4) Å

b = 10.5941 (2) Å
c = 18.4020 (4) Å
� = 113.047 (1)�

V = 3749.24 (13) Å3

Z = 8

Mo K� radiation
� = 1.72 mm�1

T = 100.0 (1) K
0.52 � 0.35 � 0.12 mm

Data collection

Bruker SMART APEX2 CCD area-
detector diffractometer

Absorption correction: multi-scan
(SADABS; Bruker, 2005)
Tmin = 0.469, Tmax = 0.818

50083 measured reflections
8240 independent reflections
7476 reflections with I > 2�(I)
Rint = 0.032

Refinement

R[F 2 > 2�(F 2)] = 0.029
wR(F 2) = 0.068
S = 1.07
8240 reflections
237 parameters

H atoms treated by a mixture of
independent and constrained
refinement

��max = 1.58 e Å�3

��min = �0.80 e Å�3

Table 1
Hydrogen-bond geometry (Å, �).

D—H� � �A D—H H� � �A D� � �A D—H� � �A

O1W—H1W1� � �I1i 0.85 (3) 2.74 (3) 3.5832 (16) 172 (3)
O2W—H1W2� � �O1W 0.83 (3) 2.10 (3) 2.9164 (19) 167 (3)
O1W—H2W1� � �I1ii 0.79 (3) 2.94 (3) 3.7267 (16) 174 (3)
C3—H3A� � �O2Wiii 0.93 2.60 3.371 (2) 141
C7—H7A� � �I1iv 0.93 3.04 3.9290 (18) 161
C17—H17A� � �I1ii 0.93 3.01 3.8784 (14) 157
C2—H2A� � �Cg1ii 0.93 3.02 3.7648 (17) 138

Symmetry codes: (i) �x; y;�z þ 1
2; (ii) x;�y þ 1; z � 1

2; (iii) �x þ 1
2;�y þ 3

2;�z; (iv)
x þ 1

2;�y þ 1
2; z � 1

2. Cg1 is the centroid of the C12–C17 ring.

Data collection: APEX2 (Bruker, 2005); cell refinement: APEX2;

data reduction: SAINT (Bruker, 2005); program(s) used to solve

structure: SHELXTL (Sheldrick, 2008); program(s) used to refine

structure: SHELXTL; molecular graphics: SHELXTL; software used

to prepare material for publication: SHELXTL and PLATON (Spek,

2003).
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Key indicators: single-crystal X-ray study; T = 100 K; mean �(C–C) = 0.003 Å;

R factor = 0.023; wR factor = 0.060; data-to-parameter ratio = 24.6.

In the title compound, C16H14NS+�I�, the cation has an E

configuration about the C C double bond of the ethylene

unit. The dihedral angle between the thiophene ring and the

quinolinium ring system is 11.67 (11)�. A weak C—H� � �S
intramolecular interaction involving the thiophene ring

generates an S(5) ring motif. In the crystal structure, the

iodide ion, located between the cations arranged in an

antiparallel manner, forms weak C—H� � �I interactions. The

crystal structure is further stabilized by a �–� interaction

between the thiophene and pyridine rings; the centroid–

centroid distance is 3.6818 (13) Å.

Related literature

For bond lengths, see: Allen et al. (1987). For related literature

on hydrogen-bond motifs, see: Bernstein et al. (1995). For

related structures, see, for example: Chantrapromma et al.

(2006, 2008); Chantrapromma, Jindawong & Fun (2007);

Chantrapromma, Jindawong, Fun & Patil (2007). For back-

ground literature on non-linear optical properties, see, for

example: Chou et al. (1996); Dittrich et al. (2003); Drost et al.

(1995); Morley (1991).

Experimental

Crystal data

C16H14NS+�I�
Mr = 379.25
Triclinic, P1
a = 7.8243 (1) Å
b = 9.6906 (1) Å
c = 10.7633 (2) Å
� = 97.521 (1)�

� = 95.338 (1)�

� = 112.758 (1)�

V = 736.82 (2) Å3

Z = 2
Mo K� radiation
� = 2.30 mm�1

T = 100.0 (1) K
0.58 � 0.28 � 0.14 mm

Data collection

Bruker SMART APEXII CCD
area-detector diffractometer

Absorption correction: multi-scan
(SADABS; Bruker, 2005)
Tmin = 0.346, Tmax = 0.725

17060 measured reflections
4261 independent reflections
4118 reflections with I > 2�(I)
Rint = 0.018

Refinement

R[F 2 > 2�(F 2)] = 0.022
wR(F 2) = 0.059
S = 1.10
4261 reflections

173 parameters
H-atom parameters constrained
��max = 1.50 e Å�3

��min = �0.90 e Å�3

Table 1
Hydrogen-bond geometry (Å, �).

D—H� � �A D—H H� � �A D� � �A D—H� � �A

C10—H10A� � �S1 0.93 2.80 3.189 (2) 106
C11—H11A� � �I1i 0.93 3.06 3.934 (2) 157
C16—H16B� � �I1ii 0.96 3.06 3.962 (2) 156

Symmetry codes: (i) �x þ 1;�y þ 1;�z þ 1; (ii) x � 1; y; z.

Data collection: APEX2 (Bruker, 2005); cell refinement: APEX2;

data reduction: SAINT (Bruker, 2005); program(s) used to solve

structure: SHELXTL (Sheldrick, 2008); program(s) used to refine

structure: SHELXTL; molecular graphics: SHELXTL; software used

to prepare material for publication: SHELXTL and PLATON (Spek,

2003).
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Key indicators: single-crystal X-ray study; T = 100 K; mean �(C–C) = 0.005 Å;

R factor = 0.046; wR factor = 0.097; data-to-parameter ratio = 24.4.

In the title compound, C16H19N2
+�C6H4BrO3S�, the cation is

nearly planar, with a dihedral angle of 3.19 (15)� between the

pyridinium and the dimethylaminophenyl rings, and exists in

the trans configuration. In the crystal packing, the cations and

anions are linked into chains parallel to the c axis. These

chains are stacked along the b axis. The crystal is stabilized by

weak C—H� � �O and C—H� � �� interactions, and a �–�
interaction is also observed with a Cg� � �Cg distance of

3.5675 (19) Å.

Related literature

For background to NLO materials research, see: Chia et al.

(1995); Sato et al. (1999); Nogi et al. (2000); Otero et al. (2002);

Dittrich et al. (2003). For related structures, see, for example:

Adachi et al. (1999); Chantrapromma et al. (2006; 2008);

Jagannathan et al. (2007); Ogawa et al. (2008); Rahman et al.

(2003); Yang et al. (2007). For comparison bond lengths, see

Allen et al. (1987).

Experimental

Crystal data

C16H19N2
+�C6H4BrO3S�

Mr = 475.39
Monoclinic, Cc
a = 10.3712 (4) Å
b = 10.9937 (5) Å
c = 17.9027 (8) Å
� = 92.442 (3)�

V = 2039.37 (15) Å3

Z = 4
Mo K� radiation
� = 2.15 mm�1

T = 100.0 (1) K
0.49 � 0.31 � 0.11 mm

Data collection

Bruker SMART APEX2 CCD area-
detector diffractometer

Absorption correction: multi-scan
(SADABS; Bruker, 2005)
Tmin = 0.414, Tmax = 0.787

13146 measured reflections
6479 independent reflections
4811 reflections with I > 2�(I)
Rint = 0.043

Refinement

R[F 2 > 2�(F 2)] = 0.046
wR(F 2) = 0.097
S = 1.02
6479 reflections
265 parameters
2 restraints

H-atom parameters constrained
��max = 1.01 e Å�3

��min = �1.38 e Å�3

Absolute structure: Flack (1983),
1997 Friedel pairs

Flack parameter: 0.024 (7)

Table 1
Hydrogen-bond geometry (Å, �).

D—H� � �A D—H H� � �A D� � �A D—H� � �A

C2—H2A� � �O1i 0.93 2.44 3.366 (4) 175
C4—H4A� � �O2ii 0.93 2.45 3.375 (4) 175
C6—H6A� � �O3iii 0.93 2.44 3.175 (4) 136
C7—H7A� � �O2ii 0.93 2.36 3.285 (4) 173
C14—H14C� � �O3i 0.96 2.36 3.304 (4) 168
C15—H15A� � �O2 0.96 2.57 3.515 (4) 168
C19—H19A� � �O1iv 0.93 2.47 3.306 (4) 149
C3—H3A� � �Cg3ii 0.93 2.76 3.601 (4) 151
C14—H14B� � �Cg2v 0.96 2.55 3.468 (4) 161

Symmetry codes: (i) x � 1;�y þ 1; z þ 1
2; (ii) x � 1

2; y � 1
2; z; (iii) x � 1

2;�y þ 3
2; z þ 1

2; (iv)
x � 1

2; y þ 1
2; z; (v) x � 1; y; z. Cg2 and Cg3 are the centroids of the C8–C13 and C17–C22

rings.

Data collection: APEX2 (Bruker, 2005); cell refinement: SAINT

(Bruker, 2005); data reduction: SAINT; program(s) used to solve

structure: SHELXTL (Sheldrick, 2008); program(s) used to refine

structure: SHELXTL; molecular graphics: SHELXTL; software used

to prepare material for publication: SHELXTL and PLATON (Spek,

2003).

The authors thank Prince of Songkla University for a
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Key indicators: single-crystal X-ray study; T = 100 K; mean �(C–C) = 0.003 Å;

R factor = 0.051; wR factor = 0.148; data-to-parameter ratio = 20.2.

In the title compound, C12H12NS+�C7H7O3S�, the cation exists

in an E configuration with respect to the ethenyl C C bond.

The cation is essentially planar with a dihedral angle of

1.94 (10)� between the pyridinium and thiophene rings. The

benzene ring of the anion makes dihedral angles of 75.23 (10)

and 76.83 (10)�, respectively, with the pyridinium and thio-

phene rings. In the crystal structure, cations and anions form

alternate layers parallel to the bc plane. Within each layer,

both cations and anions are arranged into chains directed

along the b axis. The cation chain and the anion chain are

interconnected by weak C—H� � �O interactions into a three-

dimensional network. The crystal structure is further stabi-

lized by C—H� � �� interactions.

Related literature

For bond lengths, see: Allen et al. (1987). For related literature

on hydrogen-bond motifs, see: Bernstein et al. (1995). For

related structures, see, for example: Chantrapromma, Jinda-

wong & Fun (2007); Chantrapromma, Jindawong, Fun & Patil

(2007); Chantrapromma et al. (2008); Lakshmanaperumal et

al. (2002, 2004); Rahman et al. (2003); Ruanwas et al. (2008);

Usman et al. (2000, 2001).

Experimental

Crystal data

C12H12NS+�C7H7O3S�

Mr = 373.49
Triclinic, P1
a = 9.2947 (1) Å
b = 9.6144 (1) Å
c = 10.7790 (1) Å
� = 87.817 (1)�

� = 64.702 (1)�

� = 88.712 (1)�

V = 870.21 (1) Å3

Z = 2
Mo K� radiation
� = 0.32 mm�1

T = 100.0 (1) K
0.36 � 0.35 � 0.18 mm

Data collection

Bruker SMART APEXII CCD
area-detector diffractometer

Absorption correction: multi-scan
(SADABS; Bruker, 2005)
Tmin = 0.893, Tmax = 0.945

18024 measured reflections
4606 independent reflections
4122 reflections with I > 2�(I)
Rint = 0.023

Refinement

R[F 2 > 2�(F 2)] = 0.051
wR(F 2) = 0.148
S = 1.04
4606 reflections

228 parameters
H-atom parameters constrained
��max = 0.98 e Å�3

��min = �0.71 e Å�3

Table 1
Hydrogen-bond geometry (Å, �).

D—H� � �A D—H H� � �A D� � �A D—H� � �A

C2—H2A� � �O3i 0.93 2.31 3.219 (3) 166
C3—H3A� � �O1ii 0.93 2.49 3.168 (2) 130
C6—H6A� � �O2 0.93 2.56 3.378 (3) 147
C11—H11A� � �O1iii 0.93 2.54 3.303 (3) 139
C12—H12A� � �O1i 0.96 2.52 3.455 (3) 165
C12—H12C� � �O1ii 0.96 2.47 3.341 (3) 151
C15—H15A� � �O2iv 0.93 2.42 3.272 (2) 152
C17—H17A� � �O3i 0.93 2.43 3.202 (2) 141
C4—H4A� � �Cg1v 0.93 2.62 3.431 (2) 145
C10—H10A� � �Cg1vi 0.93 2.95 3.666 (3) 135

Symmetry codes: (i) �x þ 1;�y þ 1;�z þ 1; (ii) x � 1; y; z þ 1; (iii)
�x þ 1;�y þ 2;�z; (iv) �x þ 1;�y þ 1;�z; (v) �x;�y þ 1;�z þ 1; (vi)
x � 1; y þ 1; z. Cg1 is the centroid of the C13–C18 benzene ring.

Data collection: APEX2 (Bruker, 2005); cell refinement: SAINT

(Bruker, 2005); data reduction: SAINT; program(s) used to solve

structure: SHELXTL (Sheldrick, 2008); program(s) used to refine

structure: SHELXTL; molecular graphics: SHELXTL; software used

to prepare material for publication: SHELXTL and PLATON (Spek,

2003).
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Key indicators: single-crystal X-ray study; T = 100 K; mean �(C–C) = 0.003 Å;

R factor = 0.035; wR factor = 0.089; data-to-parameter ratio = 22.2.

In the title compound, C16H14NS+�C6H4BrO3S�, the cation

exists in an E configuration and is essentially planar, the

dihedral angle between the quinolinium and thiophene rings

being 3.45 (9)�. The anion is inclined to the cation with

dihedral angles of 75.43 (8) and 72.03 (11)�, respectively

between the benzene ring and the quinolinium and thiophene

rings. In the crystal, the cations and anions are arranged

individually into separate chains along the c axis. The cation

chains are stacked in an antiparallel manner along the a axis

by �� � �� interactions with centroid–centroid distances of

3.7257 (13) and 3.7262 (14) Å. Weak C—H� � �O and C—

H� � �� interactions link the cations and anions into a three-

dimensional network. Short Br� � �S [3.7224 (5) Å] and Br� � �O
[3.4267 (16) Å] contacts are also observed.

Related literature

For bond-length data, see: Allen et al. (1987). For background

to non-linear optical materials research, see: Chantrapromma

et al. (2009a,b), Fun et al. (2009); Raimundo et al. (2002). For

related structures, see: Chantrapromma et al. (2006); Ruanwas

et al. (2008). For the stability of the temperature controller

used in the data collection, see Cosier & Glazer, (1986).

Experimental

Crystal data

C16H14NS+�C6H4BrO3S�

Mr = 488.41
Monoclinic, P21=c
a = 7.9026 (1) Å
b = 18.8211 (2) Å
c = 13.4816 (1) Å
� = 93.292 (1)�

V = 2001.89 (4) Å3

Z = 4
Mo K� radiation
� = 2.29 mm�1

T = 100 K
0.34 � 0.32 � 0.24 mm

Data collection

Bruker APEXII CCD area detector
diffractometer

Absorption correction: multi-scan
(SADABS; Bruker, 2005)
Tmin = 0.511, Tmax = 0.612

51446 measured reflections
5827 independent reflections
5163 reflections with I > 2�(I)
Rint = 0.030

Refinement

R[F 2 > 2�(F 2)] = 0.035
wR(F 2) = 0.089
S = 1.12
5827 reflections

263 parameters
H-atom parameters constrained
��max = 1.18 e Å�3

��min = �0.46 e Å�3

Table 1
Hydrogen-bond geometry (Å, �).

Cg4 is the centroid of the C17–C22 benzene ring.

D—H� � �A D—H H� � �A D� � �A D—H� � �A

C3—H3A� � �O3i 0.93 2.51 3.409 (3) 162
C7—H7A� � �O1ii 0.93 2.47 3.241 (3) 140
C8—H8A� � �O2iii 0.93 2.29 3.218 (3) 175
C10—H10A� � �S1 0.93 2.77 3.185 (2) 108
C11—H11A� � �O2iii 0.93 2.31 3.238 (3) 176
C15—H15A� � �O3iv 0.93 2.40 3.265 (3) 154
C16—H16B� � �O1v 0.96 2.43 3.321 (3) 155
C17—H17A� � �O1 0.93 2.54 2.915 (3) 105
C20—H20A� � �O1vi 0.93 2.32 3.242 (3) 172
C13—H13A� � �Cg4iii 0.93 2.57 3.434 (2) 155

Symmetry codes: (i) x; y; z þ 1; (ii) �x þ 1;�y;�z þ 1; (iii) �x þ 1; y � 1
2;�z þ 1

2; (iv)
x � 1; y; z; (v) x;�y þ 1

2; z þ 1
2; (vi) x þ 1; y; z.

Data collection: APEX2 (Bruker, 2005); cell refinement: SAINT

(Bruker, 2005); data reduction: SAINT; program(s) used to solve

structure: SHELXTL (Sheldrick, 2008); program(s) used to refine

structure: SHELXTL; molecular graphics: SHELXTL; software used

to prepare material for publication: SHELXTL and PLATON (Spek,

2009).
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a b s t r a c t

The series of pyridinium (1e10) and quinolinium (11e20) stilbene benzenesulfonates have been
synthesized and their structures were investigated by UVevis, FT-IR and 1H NMR spectroscopy. In
addition, compound 5 was also determined by single crystal X-ray diffraction technique. The antibac-
terial activity of the synthesized compounds against both Gram-positive and Gram-negative bacteria has
been determined. The quinolinium derivatives exhibited two very potent characteristic activities,
namely, (i) specific activity to Methicillin-Resistant Staphylococcus aureus and (ii) with broad band
spectrum activity. Compounds 11, 13 and 14 are the most active showing broad spectrum antibacterial
activity against Gram-positive (Methicillin-Resistant S. aureus, S. aureus, Bacillus subtilis, Vancomycin-
Resistant Enterococcus faecalis and E. faecalis) and Gram-negative bacterium (Shigella sonnei). The MICs of
these compounds were found to be better than that of Benzalkonium chloride (BZK), the commercially
used disinfectant.

� 2010 Elsevier Masson SAS. All rights reserved.

1. Introduction

The discovery of an alarming growth rate of bacterial resistance
phenomena against common antibacterial agents has limited the
use of commercial disinfectants [1]. In the field of synthetic
chemistry, numerous studies of the synthesis and antimicrobial
characteristics of quaternary ammonium compounds (QACs) have
been used since 1935 [2]. Among these compounds, pyridinium and
quinolinium salts represent the important groups of chemicals
widely used as biocides, drugs and herbicides [3,4]. Disinfectants
based on this class are widely used in hospital environments and in
the food industry due to their low toxicity to humans and animals
and to their wide antimicrobial spectra [5,6]. Benzalkonium chlo-
ride (BZK; Fig. 1) is the quaternary ammonium disinfectant which
consisted of a mixture of alkylbenzyldimethylammonium chlorides
of various alkyl chain lengths and usually used as a biocide. BZK
solutions are rapidly-acting biocidal agents with a moderately long

duration of action. They are mostly active against bacteria, viruses,
fungi, and protozoa. Gram-positive bacteria are generally more
susceptible to BZK than Gram-negative [7]. However, the allergic
problems reported worldwide [8,9] and the BZK-resistant bacteria
[10e14] have restricted the use of this agent.

Among the various structure types of QAC, stilbene derivative
seem to be an effective candidate according to the literature which
suggested that the aminated stilbenes possess some pharmaco-
logical properties and biological role in plant defense against
pathogens [15]. Moreover, introducing new molecular parameters
such as heteroatoms [16], chemical functions [17,18] and aromatics
[19] may lead to potential compounds which can overcome the
increasing resistance phenomenon. There are numerous reports on
antibacterial agents containing dimethylamino [20,21] and ethoxy
[22,23] groups so these two groups were applied to our designed
compounds.

In addition, the well-known antibacterial drugs sulfonamides
also represented wide application in synthetic bioactive
compounds for a long period of time [24,25]. These interesting
features of QAC and sulfonamides led us to design and synthesize
the hybrid disinfectant between QAC (pyridinium and quinolinium

* Corresponding author. Tel.: þ66 7428 8447; fax: þ66 7421 2918.
E-mail address: suchada.c@psu.ac.th (S. Chantrapromma).
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stilbene) and sulfonamide-like skeletons in order to study their
antibacterial activities.

In this study, the series of twenty pyridinium (1e10) and qui-
nolinium (11e20) stilbene benzenesulfonates (see Fig. 2) were
designed and synthesized on the basis of the combination of two
efficient chemophores which were (i) stilbene-QAC and (ii)
sulfonamide-like structures. The purpose of this investigation was
to elucidate the influence of the presence of pyridinium and qui-
nolinium rings, as well as the ethoxy and dimethylamino
substituents in the phenyl ring on the antibacterial activities of
these compounds in order to acquire further information on the
structural characteristics enhancing their activities. The antibac-
terial activities of the compounds have been screened in vitro
against the tested pathogenic bacteria by microliter plate colori-
metric assay.

2. Chemistry

2.1. Materials

Melting points were determined on the Fisher-Johns melting
point apparatus. UVevis spectra were obtained in the methanol
solutions with a SPECORD S100 (Analytikjena) spectrometer in the
range of 200e800 nm. FT-IR spectra were recorded in the
4000e400 cm�1 region with a PerkinElmer FT-IR System Spectrum
BX spectrophotometer using KBr pellets. Elemental analyses were
performed with a CE Instruments Flash 1112 Series EA CHNS-O
Analyzer and were consistent with theoretical values within�0.4%.

1H NMR spectra were recorded on a 300 MHz Bruker FT-NMR
Ultra Shield� spectrometers in DMSO-d6 and CDCl3 mixed solvent
with TMS as the internal standard. Chemical shifts are reported in
d (ppm) and coupling constants (J) are expressed in Hertz.

All chemicals and solvents used for the synthesis were of
reagent grade and used as received.

2.2. Synthesis of all pyridinium and quinolinium stilbene
derivatives

The synthesis of compounds PAM, PET, QAM, QET and 1e20 are
as following (Fig. 3).

2.2.1. (E)-2-(4-(dimethylamino)styryl)-1-methylpyridinium iodide
(PAM)

(E)-2-(4-ethoxystyryl)-1-methylquinolinium iodide was synthe-
sized by mixing a solution (1:1:1 mole ratio) of 1,2-dimethylpyr-
idinium iodide (2.00 g, 8.5 mmol) which was synthesized by the
previous method [26], 4-dimethylaminobenzaldehyde (1.27 g,
8.5 mmol) and piperidine (0.84 ml, 8.5 mmol) in hot methanol. The
resulting red solution was refluxed for 6 h under nitrogen atmo-
sphere. The resultant red solid was filtered off, washed with diethyl
ether, dried in vacuo and purified by recrystallization. M.p.
273e274 �C, 1.92 g (61%) yield. UV (CH3OH) lmax (nm): 202.0, 219.0,
281.0, 461.0; IR (KBr, cm�1): nC]C; 1559 s, nCeN; 1370 s; 1H NMR
(d6-DMSOmixed with CDCl3): d 4.20 (s, 1-CH3), 8.17 (d, J ¼ 7.5, H-3),
8.27 (d, J¼ 7.5, H-4), 7.54 (d, J¼ 7.5, H-5), 8.63 (d, J¼ 7.5, H-6), 7.06 (d,
J¼ 15.6, H-10), 7.71 (d, J¼ 15.6, H-20), 7.55 (d, J¼ 8.4, H-200, H-600), 6.60
(d, J¼8.4, H-300, H-500), 2.95 (s, N-(CH3)2). Anal. calcd. for C16H19IN2: C,
52.47; H, 5.23; N, 7.65. Found: C, 52.31; H, 5.18; N, 7.88.

2.2.1.1. (E)-2-(4-(dimethylamino)styryl)-1-methylpyridinium 4-meth-
ylbenzenesulfonate (1). A 0.26 g (0.71 mmol) solution of PAM in hot
methanol (50 ml) was mixed with 0.20 g (0.71 mmol) of silver (I) 4-
methylbenzenesulfonate in hot methanol (50 ml). The mixture
turned to deep red and cloudy immediately. After stirring for 30min,
the precipitate of silver iodide was filtered and the filtrate was
evaporated to give a deep red solid. The resultant yellow solid was
filtered off, washedwith diethyl ether, dried in vacuo and purified by
recrystallization. M.p. 195e196 �C, 0.21 g (71%) yield. UV (CH3OH)
lmax (nm): 202.0, 219.0, 284.0, 462.0; IR (KBr, cm�1): nC]C; 1591 s,
nCeN; nS¼O; 1195 s; 1440 s; 1HNMR (d6-DMSOmixedwith CDCl3):
d 4.34 (s, 1-CH3), 8.28 (d, J ¼ 7.2, H-3), 8.25 (t, J ¼ 7.2, H-4), 7.73 (d,
J ¼ 7.2, H-5), 8.78 (d, J ¼ 7.2, H-6), 7.77 (d, J ¼ 15.3, H-10), 7.13 (d,
J¼ 15.3, H-20), 7.65 (d, J¼ 7.5, H-200, H-600), 7.10 (d, J¼ 7.5, H-300, H-500),
3.10 (s, N-(CH3)2), 7.70 (d, J ¼ 7.8, H-2000, H-6000), 6.70 (d, J ¼ 7.8, H-3000,
H-5000), 2.32 (s, 4000-CH3). Anal. calcd. for C23H26N2O3S: C, 67.29; H,
6.38; N, 6.82; S, 7.82; O, 11.69. Found: C, 67.09; H, 6.48; N, 7.00; S,
7.72; O, 11.71.

Compounds 2e5were synthesizedwith identical procedure of 1
by replacing silver (I) 4-methylbenzenesulfonate with silver (I)
4-methoxybenzenesulfonate (for 2), silver (I)4-bromobenzenesul-
fonate (for 3), silver (I) 4-chlorobenzenesulfonate (for 4), and silver
(I) 4-aminobenzenesulfonate (for 5). All of the resulting solids
were further purified by recrystallization whereas silver (I)
4-substituted-benzenesulfonates were synthesized according to
previously reported procedure [26e29].

2.2.1.2. (E)-2-(4-(dimethylamino)styryl)-1-methylpyridinium 4-meth
oxybenzenesulfonate (2). M.p. 175e176 �C, 0.25 g (89%) yield. UV
(CH3OH) lmax (nm): 202.0, 229.0, 273.0, 461.0; IR (KBr, cm�1): nC]
C; 1596 s, nCeN; 1207 s, nS ¼ O; 1189 s; 1H NMR (d6-DMSO mixed
with CDCl3): d 4.33 (s, 1-CH3), 8.40 (d, J¼ 8.1, H-3), 8.29 (t, J¼ 8.1, H-
4), 7.70 (d, J ¼ 8.1, H-5), 8.77 (d, J ¼ 8.1, H-6), 7.20 (d, J ¼ 15.6, H-10),
7.85 (d, J¼ 15.6, H-20), 7.65 (d, J¼ 8.7, H-200, H-600), 7.64 (d, J¼ 8.7, H-
300, H-500), 3.08 (s, N-(CH3)2), 6.81 (d, J ¼ 8.1, H-2000, H-6000), 6.74 (d,
J ¼ 8.1, H-3000, H-5000), 3.78 (s, 4000-OCH3). Anal. calcd. for
C23H26N2O4S: C, 64.77; H, 6.14; N, 6.57; S, 7.52; O, 15.00. Found: C,
64.84; H, 6.20; N, 6.55; S, 7.50; O, 14.91.

2.2.1.3. (E)-2-(4-(dimethylamino)styryl)-1-methylpyridinium 4-bro-
mobenzenesulfonate (3). M.p.(decompose) 280e281 �C, 0.25 g

Fig. 2. Structure and 1H designation of the synthesized pyridinium (1e10) and qui-
nolinium (11e20) stilbene benzenesulfonates.

Fig. 1. The structure of the well-known quaternary ammonium disinfectant Benzal-
konium chloride (BZK).
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(91%) yield. UV (CH3OH) lmax (nm): 203.0, 223.0, 461.0; IR (KBr,
cm�1): nC]C; 1636 s, nCeN; 1191 s, nS ¼ O; 1191 s; 1H NMR (d6-
DMSOmixedwith CDCl3): d 4.30 (s, 1-CH3), 8.17 (d, J¼ 7.5, H-3), 8.17
(d, J ¼ 7.5, H-4), 7.54 (d, J ¼ 7.5, H-5), 8.66 (d, J ¼ 7.5, H-6), 7.02 (d,
J ¼ 15.6, H-10), 7.71 (d, J ¼ 15.6, H-20), 7.49 (d, J ¼ 8.4, H-200, H-600),
6.60 (d, J ¼ 8.4, H-300, H-500), 2.94 (s, N-(CH3)2), 7.56 (d, J ¼ 8.7, H-2000,
H-6000), 6.82 (d, J ¼ 8.7, H-3000, H-5000). Anal. calcd. for C22H23BrN2O3S:
C, 55.58; H, 4.88; N, 5.89; S, 6.74; O, 10.10. Found: C, 55.42; H, 4.89;
N, 5.89; S, 6.70; O, 10.21.

2.2.1.4. (E)-2-(4-(dimethylamino)styryl)-1-methylpyridinium 4-
chlorobenzenesulfonate (4). M.p. 243e244 �C, 0.22 g (79%) yield. UV
(CH3OH) lmax (nm): 201.0, 223.0, 284.0, 462.0; IR (KBr, cm�1): nC]
C; 1683 s, nCeN; 1198 s, nS ¼ O; 1198 s; 1H NMR (d6-DMSO mixed
with CDCl3): d 4.35 (s, 1-CH3), 8.24 (d, J¼ 8.1, H-3), 8.30 (t, J¼ 8.1, H-
4), 7.70 (t, J ¼ 8.1, H-5), 8.74 (d, J ¼ 8.1, H-6), 7.77 (d, J ¼ 15.6, H-10),
7.12 (d, J¼ 15.6, H-20), 7.64 (d, J¼ 8.7, H-200, H-600), 6.73 (d, J¼ 8.7, H-
300, H-500), 3.11 (s, N-(CH3)2), 7.78 (d, J ¼ 8.4, H-2000, H-6000), 7.28 (d,
J ¼ 8.4, H-3000, H-5000). Anal. calcd. for C22H23ClN2O3S: C, 61.31; H,
5.38; N, 6.50; S, 7.44; O, 11.14. Found: C, 61.35; H, 5.36; N, 6.43; S,
7.49; O, 11.12.

2.2.1.5. (E)-2-(4-(dimethylamino)styryl)-1-methylpyridinium 4-ami-
nobenzenesulfonate (5). M.p. 257e258 �C, 0.19 g (66%) yield. UV
(CH3OH) lmax (nm): 204.0, 253.0, 461.0; IR (KBr, cm�1): nC]C;
1611 s, nCeN; 1297 s, nS¼O; 1195 s; 1H NMR (d6-DMSOmixed with
CDCl3): d 4.32 (s, 1-CH3), 8.42 (d, J ¼ 8.7, H-3), 8.31 (t, J ¼ 8.7, H-4),
7.69 (d, J¼ 8.7, H-5), 8.77 (d, J¼ 8.7, H-6), 7.87 (d, J¼ 15.9, H-10), 7.22
(d, J ¼ 15.9, H-20), 7.69 (d, J ¼ 8.4, H-200, H-600), 7.37 (d, J ¼ 8.4, H-300,
H-500), 3.07 (s, N-(CH3)2), 6.75 (d, J¼ 8.1, H-2000, H-6000), 6.48 (d, J¼ 8.1,
H-3000, H-5000), 5.00 (br s, 4000-NH2). Anal. calcd. for C22H25N3O3S: C,
64.21; H, 6.12; N, 10.22; S, 7.79; O, 11.66. Found: C, 64.31; H, 6.09; N,
10.18; S, 7.90; O, 11.52.

2.2.2. (E)-2-(4-ethoxystyryl)-1-methylpyridinium iodide (PET)
(E)-2-(4-ethoxystyryl)-1-methylpyridinium iodide was synthe-

sized by mixing a solution (1:1:1 mole ratio) of 1,2-dimethylpyr-
idinium iodide (2.00 g, 8.5 mmol) which was synthesized by the
previous method [26], 4-ethoxybenzaldehyde (1.16 ml, 8.5 mmol)
and piperidine (0.84 ml, 8.5 mmol) in hot methanol. The resulting
deep yellow solution was refluxed for 4 h under nitrogen atmo-
sphere. The resultant yellow solid was filtered off, washed with

diethyl ether, dried in vacuo and purified by recrystallization. M.p.
208e210 �C, 2.08 g (66%) yield. UV (CH3OH) lmax (nm): 202.0, 218.0,
366.0; IR (KBr, cm�1): nC]C; 1601 s, nC ¼ O; 1237 s; 1H NMR (d6-
DMSO mixed with CDCl3): d 4.44 (s, 1-CH3), 8.40 (d, J ¼ 8.7, H-3),
8.46 (t, J¼ 8.7, H-4), 7.74 (t, J¼ 8.7, H-5), 8.95 (d, J¼ 8.7, H-6), 7.41 (d,
J ¼ 15.9, H-10), 7.85 (d, J ¼ 15.9, H-20), 7.80 (d, J ¼ 8.7, H-200, H-600),
6.98 (d, J ¼ 8.7, H-300, H-500), 4.12 (q, J ¼ 6.9, OeCH2), 1.43 (t, J ¼ 6.9,
CH3). Anal. calcd. for C16H18INO: C, 52.33; H, 4.94; N, 3.81; O, 4.36.
Found: C, 52.28; H, 4.92; N, 3.92; O, 4.30.

2.2.2.1. (E)-2-(4-ethoxystyryl)-1-methylpyridinium 4-methylbenzen-
esulfonate (6). A 0.22 g (0.58 mmol) solution of PET in hot
methanol (50 ml) was mixed with 0.20 g (0.58 mmol) of silver (I)
4-methylbenzenesulfonate in hot methanol (50 ml). The mixture
turned to yellow and cloudy immediately. After stirring for 30 min,
the precipitate of silver iodide was filtered and the filtrate was
evaporated to give a yellow solid. The resultant yellow solid was
filtered off, washed with diethyl ether, dried in vacuo and purified
by recrystallization. M.p. 171e172 �C, 0.26 g (88%) yield. UV
(CH3OH) lmax (nm): 202.0, 246.0, 366.0; IR (KBr, cm�1): nC]C;
1597 s, nC ¼ O; 1220 s, nS ¼ O; 1180 s; d 1H NMR (d6-DMSO mixed
with CDCl3): d 4.44 (s, 1-CH3), 8.42 (d, J¼ 8.4, H-3), 8.49 (t, J¼ 8.4, H-
4), 7.78 (t, J ¼ 8.4, H-5), 8.98 (d, J ¼ 8.4, H-6), 7.41 (d, J ¼ 15.9, H-10),
7.85 (d, J¼ 15.9, H-20), 7.80 (d, J¼ 8.7, H-200, H-600), 6.98 (d, J¼ 8.7, H-
300, H-500), 4.13 (q, J ¼ 6.9, OeCH2), 1.41 (t, J ¼ 6.9, CH3), 7.79 (d,
J ¼ 8.7, H-2000, H-6000), 6.98 (d, J ¼ 8.7, H-3000, H-5000), 2.32 (s, 4000-CH3).
Anal. calcd. for C23H25NO4S: C, 67.14; H, 6.12; N, 3.40; S, 7.79; O,
15.55. Found: C, 66.11; H, 6.09; N, 3.41; S, 7.81; O, 15.58.

Compounds 7e10 were synthesized with identical procedure of
6 by replacing silver (I) 4-methylbenzenesulfonate with silver (I)
4-methoxybenzenesulfonate (for 7), silver (I) 4-bromobenzene-
sulfonate (for 8), silver (I) 4-chlorobenzenesulfonate (for 9), and
silver (I) 4-aminobenzenesulfonate (for 10). All of the resulting
solids were further purified by recrystallization.

2.2.2.2. (E)-2-(4-ethoxystyryl)-1-methylpyridinium 4-methoxybenz-
enesulfonate (7). M.p. 153e155 �C, 0.21 g (72%) yield. UV (CH3OH)
lmax (nm): 202.0, 230.0, 271.0, 366.0; IR (KBr, cm�1): nC]C; 1618 s,
nC ¼ O; 1230 s, nS ¼ O; 1183 s; 1H NMR (d6-DMSO mixed with
CDCl3): d 4.40 (s, 1-CH3), 8.46 (d, J ¼ 8.4, H-3), 8.40 (t, J ¼ 8.4, H-4),
7.78 (d, J¼ 8.4, H-5), 8.90 (d, J¼ 8.4, H-6), 7.41 (d, J¼ 15.9, H-10), 7.85
(d, J ¼ 15.9, H-20), 7.66 (d, J ¼ 8.4, H-200, H-600), 6.97 (d, J ¼ 8.4, H-300,

Fig. 3. Synthesis scheme of pyridinium stilbene derivatives (a) and quinolinium stilbene derivatives (b); (i)]MeOH, reflux, 50e55 �C, 4 h, N2 atmosphere (PET) and 6 h (PAM),
(ii)]MeOH, stir, 50 �C, 0.5 h (iii)]MeOH, reflux, 50e55 �C, 6 h, N2 atmosphere (both QET and QAM).
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H-500), 4.11 (q, J¼ 6.9, OeCH2), 1.41 (t, J¼ 6.9, CH3), 7.66 (d, J¼ 8.7, H-
2000, H-6000), 6.82 (d, J ¼ 8.7, H-3000, H-5000), 3.78 (s, 4000-OCH3). Anal.
calcd. for C23H25NO5S: C, 64.62; H, 5.89; N, 3.28; S, 7.50; O, 18.71.
Found: C, 64.55; H, 6.10; N, 3.20; S, 7.49; O, 18.66.

2.2.2.3. (E)-2-(4-ethoxystyryl)-1-methylpyridinium 4-bromobenzen-
esulfonate (8). M.p. 190e193 �C, 0.20 g (73%) yield. UV (CH3OH)
lmax (nm): 210.0, 266.0, 366.0; IR (KBr, cm�1): nC]C; 1595 s,
nC ¼ O; 1224 s, nS ¼ O; 1179 s; 1H NMR (d6-DMSO mixed with
CDCl3): d 4.40 (s, 1-CH3), 8.42 (d, J ¼ 8.7, H-3), 8.51 (t, J ¼ 8.7, H-4),
7.64 (t, J¼ 8.7, H-5), 8.91 (d, J¼ 8.7, H-6), 7.41 (d, J¼ 15.9, H-10), 7.85
(d, J ¼ 15.9, H-20), 7.80 (d, J ¼ 8.7, H-200, H-600), 6.91 (d, J ¼ 8.7, H-300,
H-500), 4.12 (q, J¼ 6.9, OeCH2),1.43 (t, J¼ 6.9, CH3), 7.86 (d, J¼ 8.7, H-
2000, H-6000), 6.98 (d, J ¼ 8.7, H-3000, H-5000). Anal. calcd. for
C22H22BrNO4S: C, 55.47; H, 4.65; N, 2.94; S, 6.73; O, 13.43. Found: C,
55.44; H, 4.60; N, 2.87; S, 6.61; O, 13.69.

2.2.2.4. (E)-2-(4-ethoxystyryl)-1-methylpyridinium 4-chlorobenzene-
sulfonate (9). M.p. 185e186 �C, 0.24 g (85%) yield. UV (CH3OH) lmax
(nm): 202.0, 222.0, 366.0; IR (KBr, cm�1): nC]C; 1627 s, nC ¼ O;
1230 s, nS¼ O; 1179 s; 1H NMR (d6-DMSOmixed with CDCl3): d 4.40
(s, 1-CH3), 8.42 (d, J¼ 7.5, H-3), 8.30 (t, J¼ 7.5, H-4), 7.77 (d, J¼ 7.5, H-
5), 8.90 (d, J¼ 7.5, H-6), 7.41 (d, J¼ 15.9, H-10), 7.84 (d, J¼ 15.9, H-20),
7.71 (d, J ¼ 8.4, H-200, H-600), 6.98 (d, J ¼ 8.4, H-300, H-500), 4.12 (q,
J ¼ 6.9, OeCH2), 1.42 (t, J ¼ 6.9, CH3), 7.72 (d, J ¼ 8.4, H-2000, H-6000),
7.30 (d, J ¼ 8.4, H-3000, H-5000). Anal. calcd. for C22H22ClNO4S: C, 61.18;
H, 5.13; N, 3.24; S, 7.42; O, 14.82. Found: C, 60.95; H, 5.09; N, 3.22; S,
7.43; O, 15.11.

2.2.2.5. (E)-2-(4-ethoxystyryl)-1-methylpyridinium 4-aminobenzen-
esulfonate (10). M.p. 216e218 �C, 0.20 g (68%) yield. UV (CH3OH)
lmax (nm): 204.0, 252.0, 366.0; IR (KBr, cm�1): nC]C; 1603 s,
nC ¼ O; 1230 s, nS ¼ O; 1179 s; 1H NMR (d6-DMSO mixed with
CDCl3): d 4.40 (s, 1-CH3), 8.43 (d, J ¼ 8.4, H-3), 8.39 (t, J ¼ 8.4, H-4),
7.94 (d, J¼ 8.4, H-5), 8.89 (d, J¼ 8.4, H-6), 7.39 (d, J¼ 15.9, H-10), 7.82
(d, J ¼ 15.9, H-20), 7.76 (d, J ¼ 8.4, H-200, H-600), 6.98 (d, J ¼ 8.4, H-300,
H-500), 4.12 (q, J ¼ 6.9, OeCH2), 1.43 (t, J ¼ 6.9, CH3), 7.46 (d, J ¼ 8.4,
H-2000, H-6000), 6.52 (d, J ¼ 8.4, H-3000, H-5000), 4.72 (br s, 4000-NH2). Anal.
calcd. for C22H24N2O4S: C, 64.06; H, 5.86; N, 6.79; S, 7.77; O, 15.52.
Found: C, 64.00; H, 6.11; N, 6.70; S, 7.69; O, 15.50.

2.2.3. (E)-2-(4-(dimethylamino)styryl)-1-methylquinolinium
iodide (QAM)

(E)-2-(4-(dimethylamino)styryl)-1-methylquinoliniumiodidewas
synthesized by mixing a solution (1:1:1 mole ratio) of 1,2-dime-
thylquinolinium iodide (2.00 g, 7.01 mmol) 4-dimethylamino-
benzaldehyde (1.05 g, 7.01mmol) andpiperidine (0.69ml, 7.01mmol)
in hot methanol (50 ml). The resulting solution was refluxed for 6 h
under a nitrogen atmosphere. The resulting solid was filtered off,
washed with methanol, dried in vacuo and recrystallized from
methanol to give green crystals. M.p. 218e219 �C, 2.52 g (89%) yield.
UV (CH3OH) lmax (nm): 205.3, 221.9, 280.9, 326.8, 521.1; IR (KBr,
cm�1): nC]C; 1600 s, nCeN; 1280 s; 1H NMR (d6-DMSO mixed with
CDCl3): d4.50 (s,1-CH3), 3.15 (s,N-(CH3)2), 8.40 (d, J¼ 9.0,H-3), 8.70 (d,
J¼ 9.0, H-4), 8.14 (d, J¼ 7.8,H-5), 7.80 (t, J¼ 7.8, H-6), 8.01 (t, J¼ 7.8,H-
7), 8.31 (d, J¼ 7.5, H-8), 7.50 (d, J ¼ 15.3, H-10), 8.05 (d, J ¼ 15.3, H-20),
7.78 (d, J¼ 8.7, H-200, H-600), 6.80 (d, J¼ 8.7, H-300, H-500). Anal. calcd. for
C20H21IN2: C, 57.70; H, 5.08; N, 6.74. Found: C, 57.65; H, 5.10; N, 6.90.

2.2.3.1. (E)-2-(4-(dimethylamino)styryl)-1-methylquinolinium 4-met
hylbenzenesulfonate (11). A 0.23 g (0.58 mmol) solution of QAM in
hot methanol (50 ml) was mixed with 0.20 g (0.58 mmol) of silver
(I) 4-methylbenzenesulfonate in hotmethanol (50ml). Themixture
turned to green and cloudy immediately. After stirring for 30 min,
the precipitate of silver iodide was filtered and the filtrate was

evaporated to give a yellow solid. The resultant yellow solid was
filtered off, washed with diethyl ether, dried in vacuo and purified
by recrystallization. M.p. 218e219 �C, 0.20 g (89%) yield. UV
(CH3OH) lmax (nm): 328.6, 521.1; IR (KBr, cm�1): nC]C; 1600 s,
nCeN; 1280 s, nS ¼ O s; 1167; 1H NMR (d6-DMSO mixed with
CDCl3): d 4.50 (s, 1-CH3), 3.15 (s,N-(CH3)2), 8.42 (d, J¼ 9.0, H-3), 8.71
(d, J ¼ 9.0, H-4), 8.35 (d, J ¼ 7.8, H-5), 7.80 (t, J ¼ 7.8, H-6), 8.12 (t,
J ¼ 7.8, H-7), 8.35 (d, J ¼ 7.8, H-8), 7.60 (d, J ¼ 15.6, H-10), 8.00 (d,
J ¼ 15.6, H-20), 7.73 (d, J ¼ 8.7, H-200, H-600), 6.80 (d, J ¼ 8.7, H-300, H-
500), 7.10 (d, J¼ 8.1, H-2000, H-6000), 7.55 (d, J¼ 8.1, H-3000, H-5000), 2.28 (s,
4000-CH3). Anal. calcd. for C27H28N2O3S: C, 70.71; H, 6.13; N, 6.08; S,
6.96; O, 10.42. Found: C, 70.49; H, 6.26; N, 6.19; S, 6.94; O, 10.12.

Compounds 12e15 were synthesized with identical procedure
of 11 by replacing silver (I) 4-methylbenzenesulfonate with silver
(I) 4-methoxybenzenesulfonate (for 12), silver (I) 4-bromobenze-
nesulfonate (for 13), silver (I) 4-chlorobenzenesulfonate (for 14),
and silver (I) 4-aminobenzenesulfonate (for 15). All of the resulting
solids were further purified by recrystallization.

2.2.3.2. (E)-2-(4-(dimethylamino)styryl)-1-methylquinolinium 4-me-
thoxybenzenesulfonate (12). M.p. 279e281 �C, 0.26 g (81%) yield. UV
(CH3OH) lmax (nm): 311.6, 524.5; IR (KBr, cm�1): nC]C; 1568 s,
nCeN; 1339 s, nS ¼ O; 1162 s; 1H NMR (d6-DMSO mixed with
CDCl3): d 4.50 (s, 1-CH3), 3.13 (s, N-(CH3)2), 8.41 (d, J¼ 9.0, H-3), 8.70
(d, J ¼ 9.0, H-4), 8.16 (d, J ¼ 7.9, H-5), 7.81 (t, J ¼ 7.9, H-6), 7.99 (t,
J ¼ 7.9, H-7), 8.31 (d, J ¼ 7.9, H-8), 7.50 (d, J ¼ 15.3, H-10), 8.09 (d,
J ¼ 15.3, H-20), 7.76 (d, J ¼ 8.7, H-200, H-600), 6.80 (d, J ¼ 8.7, H-300, H-
500), 6.81 (d, J¼ 8.1, H-2000, H-6000), 7.69 (d, J¼ 8.1, H-3000, H-5000), 3.82 (s,
4000-OCH3). Anal. calcd. for C27H28N2O4S: C, 68.04; H, 5.92; N, 5.88; S,
6.73; O, 13.43. Found: C, 68.11; H, 5.89; N, 5.79; S, 6.76; O, 13.45.

2.2.3.3. (E)-2-(4-(dimethylamino)styryl)-1-methylquinolinium 4-bro-
mobenzenesulfonate (13). M.p. 282e283 �C, 0.18 g (59%) yield. UV
(CH3OH) lmax (nm): 289.5, 328.0, 522.2; IR (KBr, cm�1): nC]C;
1569 s, nCeN; 1377 s, nS¼ O; 1189 s; 1H NMR (d6-DMSOmixedwith
CDCl3): d 4.52 (s, 1-CH3), 2.50 (s, N-(CH3)2), 8.41 (d, J¼ 9.0, H-3), 8.84
(d, J ¼ 9.0, H-4), 8.14 (d, J ¼ 7.8, H-5), 7.88 (t, J ¼ 7.8, H-6), 8.01 (t,
J ¼ 7.8, H-7), 8.37 (d, J ¼ 7.8, H-8), 7.72 (d, J ¼ 15.3, H-10), 8.05 (d,
J ¼ 15.3, H-20), 7.82 (d, J ¼ 7.5, H-200, H-600), 6.74 (d, J ¼ 7.5, H-300, H-
500), 6.95 (d, J ¼ 8.7, H-2000, H-6000), 7.63 (d, J ¼ 8.7, H-3000, H-5000). Anal.
calcd. for C26H25BrN2O3S: C, 59.43; H, 4.80; N, 5.33; S, 6.10; O, 9.13.
Found: C, 59.24; H, 4.77; N, 5.51; S, 6.01; O, 9.17.

2.2.3.4. (E)-2-(4-(dimethylamino)styryl)-1-methylquinolinium 4-chl-
orobenzenesulfonate (14). M.p. 284e285 �C, 0.17 g (54%) yield. UV
(CH3OH) lmax (nm): 289.5, 326.9, 522.8; IR (KBr, cm�1): nC]C;
1570 s, nCeN; 1335 s, nS¼ O; 1164 s; 1H NMR (d6-DMSOmixed with
CDCl3): d 4.50 (s, 1-CH3), 3.12 (s, N-(CH3)2), 8.46 (d, J¼ 9.0, H-3), 8.90
(d, J ¼ 9.0, H-4), 8.35 (d, J ¼ 7.8, H-5), 7.91 (t, J ¼ 7.8, H-6), 8.12 (t,
J ¼ 7.8, H-7), 8.40 (d, J ¼ 7.8, H-8), 7.70 (d, J ¼ 15.3, H-10), 8.09 (d,
J ¼ 15.3, H-20), 7.88 (d, J ¼ 8.7, H-200, H-600), 7.05 (d, J ¼ 8.7, H-300, H-
500), 7.30 (d, J ¼ 8.1, H-2000, H-6000), 7.63 (d, J ¼ 8.1, H-3000, H-5000). Anal.
calcd. for C26H25ClN2O3S: C, 64.92; H, 5.24; N, 5.82; S, 6.67; O, 9.98.
Found: C, 64.81; H, 5.44; N, 5.86; S, 6.65; O, 9.99.

2.2.3.5. (E)-2-(4-(dimethylamino)styryl)-1-methylquinolinium 4-am-
inobenzenesulfonate (15). M.p. 265e266 �C, 0.29 g (89%) yield. UV
(CH3OH) lmax (nm): 203.0, 235.0, 252.0, 282.0, 327.0, 522.0; IR (KBr,
cm�1): nC]C; 1582 s, nCeN; 1334 s, nS ¼ O; 1182 s; 1H NMR (d6-
DMSO mixed with CDCl3): d 4.49 (s, 1-CH3), 3.12 (s, N-(CH3)2), 8.40
(d, J ¼ 8.2, H-3), 8.69 (d, J ¼ 8.2, H-4), 8.30 (d, J ¼ 8.2, H-5), 7.78 (t,
J ¼ 8.2, H-6), 8.08 (t, J ¼ 7.8, H-7), 8.18 (d, J ¼ 7.8, H-8), 7.47 (d,
J ¼ 15.9, H-10), 7.90 (d, J ¼ 15.9, H-20), 7.75 (d, J ¼ 8.4, H-200, H-600),
6.52 (d, J ¼ 8.4, H-300, H-500), 7.89 (d, J ¼ 8.1, H-2000, H-6000), 6.78 (d,
J ¼ 8.1, H-3000, H-5000), 4.65 (br s, 4000-NH2). Anal. calcd. for
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C26H27N3O3S: C, 67.65; H, 5.90; N, 9.10; S, 6.95; O, 10.40. Found: C,
67.64; H, 5.89; N, 9.08; S, 6.96; O, 10.43.

2.2.4. (E)-2-(4-ethoxystyryl)-1-methylquinolinium iodide (QET)
(E)-2-(4-ethoxystyryl)-1-methylquinolinium iodide was synthe-

sized by mixing a solution (1:1:1 mole ratio) of 1,2-dimethylquino-
linium iodide (2.00 g, 7.0 mmol) which was synthesized by the
previous method [29], 4-ethoxybenzaldehyde (4.32 ml, 7.0 mmol)
andpiperidine (0.69ml, 7.0mmol) inhotmethanol. The resulting red
solution was refluxed for 6 h under nitrogen atmosphere. The
resultant orange-brown solid was filtered off, washed with diethyl
ether, dried in vacuo and purified by recrystallization. M.p.
219e221 �C, 2.20 g (68%) yield. UV (CH3OH) lmax (nm): 217.5, 252.8,
314.1, 416.2; IR (KBr, cm�1): nC]C; 1605 s, nC ¼ O; 1233 s; 1H NMR
(d6-DMSO mixed with CDCl3): d 4.60 (s, 1-CH3), 1.42 (t, J ¼ 7.2, CH3),
4.15 (q, J¼ 7.2, OCH2), 8.50 (d, J¼ 9.0, H-3), 8.93 (d, J¼ 9.0, H-4), 8.27
(d, J¼ 7.5,H-5), 7.90 (t, J¼ 7.5,H-6), 8.15 (t, J¼7.5, H-7), 8.45 (d, J¼ 7.5,
H-8), 7.74 (d, J¼15.6,H-10), 7.95 (d, J¼15.6,H-20), 7.89 (d, J¼8.7,H-200,
H-600), 7.02 (d, J¼ 8.7, H-300, H-500). Anal. calcd. forC20H20INO: C, 57.57;
H, 4.83; N, 3.36; O, 3.83. Found: C, 57.45; H, 4.89; N, 3.37; O, 3.79.

2.2.4.1. (E)-2-(4-ethoxystyryl)-1-methylquinolinium 4-methylbenze-
nesulfonate (16). A 0.24 g (0.58 mmol) solution of QET in hot
methanol (50 ml) was mixed with 0.20 g (0.58 mmol) of silver (I) 4-
methylbenzenesulfonate in hot methanol (50 ml). The mixture
turned to brown and cloudy immediately. After stirring for 30 min,
the precipitate of silver iodide was filtered and the filtrate was
evaporated to give a yellow solid. The resultant yellow solid was
filtered off, washed with diethyl ether, dried in vacuo and purified
by recrystallization. M.p. 219e221 �C, 0.14 g (54%) yield. UV (CH3OH)
lmax (nm): 202.7, 217.6, 256.2, 413.9; IR (KBr) n(cm�1): nC]C;
1605 s, nCeO; 1233 s; 1H NMR (d6-DMSOmixed with CDCl3): d 4.52
(s, 1-CH3), 1.39 (t, J¼ 7.2, CH3), 4.09 (q, J¼ 7.2, OCH2), 8.42 (d, J¼ 9.0,
H-3), 8.85 (d, J ¼ 9.0, H-4), 8.22 (d, J ¼ 7.5, H-5), 7.83 (t, J ¼ 7.5, H-6),
8.08 (t, J¼ 7.5, H-7), 8.05 (d, J¼ 7.5, H-8), 7.70 (d, J¼ 15.9, H-10), 7.89
(d, J¼ 15.9, H-20), 7.88 (d, J¼ 8.7, H-200, H-600), 6.95 (d, J¼ 8.7, H-300, H-
500), 7.04 (d, J¼ 7.8, H-2000, H-6000), 7.58 (d, J¼ 7.8, H-3000, H-5000), 2.25 (s,
4000-CH3). Anal. calcd. for C27H27NO4S: C, 70.25; H, 5.90; N, 3.03; S,
6.95; O, 13.87. Found: C, 70.20; H, 5.88; N, 3.01; S, 7.10; O, 13.81.

Compounds 17e20 were synthesized with identical procedure
of 16 by replacing silver (I) 4-methylbenzenesulfonate with silver
(I) 4-methoxybenzenesulfonate (for 17), silver (I) 4-bromobenze-
nesulfonate (for 18), silver (I) 4-chlorobenzenesulfonate (for 19),
and silver (I) 4-aminobenzenesulfonate (for 20). All of the resulting
solids were further purified by recrystallization.

2.2.4.2. (E)-2-(4-ethoxystyryl)-1-methylquinolinium 4-methoxyben-
zenesulfonate (17). M.p. 256e257 �C, 0.26 g (80%) yield. UV (CH3OH)
lmax (nm): 330.3, 413.1; IR (KBr, cm�1): nC]C; 1571 s, nC ¼ O;
1219 s, nS¼ O; 1163 s; 1H NMR (d6-DMSOmixed with CDCl3): d 4.60
(s, 1-CH3), 1.45 (t, J ¼ 7.2, CH3), 4.15 (q, J ¼ 7.2, OCH2), 8.47 (d, J ¼ 9.0,
H-3), 8.89 (d, J ¼ 9.0, H-4), 8.25 (d, J ¼ 7.5, H-5), 7.89 (t, J ¼ 7.5, H-6),
8.18 (t, J ¼ 7.5, H-7), 8.40 (d, J¼ 7.5, H-8), 7.70 (d, J ¼ 15.6, H-10), 8.09
(d, J¼ 15.6, H-20), 7.85 (d, J¼ 8.7, H-200, H-600), 7.70 (d, J¼ 8.7, H-300, H-
500), 7.01 (d, J¼ 7.8, H-2000, H-6000), 6.80 (d, J¼ 7.8, H-3000, H-5000), 3.78 (s,
4000-OCH3). Anal. calcd. for C27H27NO5S: C, 67.90; H, 5.70; N, 2.93; S,
6.72; O, 16.75. Found: C, 67.92; H, 5.66; N, 2.90; S, 6.70; O, 16.82.

2.2.4.3. (E)-2-(4-ethoxystyryl)-1-methylquinolinium 4-bromobenze-
nesulfonate (18). M.p. 249e251 �C, 0.24 g (72%) yield. UV (CH3OH)
lmax (nm): 221.0, 255.5, 413.9; IR (KBr, cm�1): nC]C; 1591 s, nC¼O;
1223 s, nS¼O; 1168 s; 1H NMR (d6-DMSOmixedwith CDCl3): d 4.60
(s,1-CH3),1.43 (t, J¼7.1, CH3), 4.15 (q, J¼7.1, OCH2), 8.48 (d, J¼9.0, H-
3), 8.89 (d, J¼ 9.0, H-4), 8.25 (d, J¼ 7.5, H-5), 7.87 (t, J¼ 7.5, H-6), 8.09
(t, J ¼ 7.5, H-7), 8.44 (d, J ¼ 7.5, H-8), 7.72 (d, J ¼ 15.6, H-10), 8.03 (d,

J¼ 15.6, H-20), 7.84 (d, J¼ 8.7, H-200, H-600), 6.98 (d, J¼ 8.7, H-300, H-500),
7.41 (d, J¼ 8.4, H-2000, H-6000), 7.60 (d, J¼ 8.4, H-3000, H-5000). Anal. calcd.
for C26H24BrNO4S: C, 59.32; H, 4.60; N, 2.66; S, 6.08; O,12.16. Found:
C, 59.29; H, 4.58; N, 2.60; S, 6.01; O, 12.32.

2.2.4.4. (E)-2-(4-ethoxystyryl)-1-methylquinolinium 4-chlorobenzen-
esulfonate (19). M.p. 254e256 �C, 0.26 g (84%) yield. UV (CH3OH)
lmax (nm): 228.7, 268.4, 410.2; IR (KBr, cm�1): nC]C; 1590 s, nC¼O;
1224 s, nS¼ O; 1152 s; 1H NMR (d6-DMSOmixed with CDCl3): d 4.60
(s, 1-CH3), 1.46 (t, J ¼ 7.2, CH3), 4.18 (q, J ¼ 7.2, OCH2), 8.45 (d, J ¼ 9.0,
H-3), 8.90 (d, J ¼ 9.0, H-4), 8.28 (d, J ¼ 7.8, H-5), 7.91 (t, J ¼ 7.8, H-6),
8.12 (t, J ¼ 7.8, H-7), 8.41 (d, J ¼ 7.8, H-8), 7.72 (d, J ¼ 15.9, H-10), 8.10
(d, J¼ 15.9, H-20), 7.88 (d, J¼ 8.7, H-200, H-600), 7.00 (d, J¼ 8.7, H-300, H-
500), 7.30 (d, J ¼ 8.7, H-2000, H-6000), 7.74 (d, J ¼ 8.7, H-3000, H-5000). Anal.
calcd. for C26H24ClNO4S: C, 64.79; H, 5.02; N, 2.90; S, 6.65; O, 13.28.
Found: C, 64.70; H, 5.17; N, 2.68; S, 6.60; O, 13.45.

2.2.4.5. (E)-2-(4-ethoxystyryl)-1-methylquinolinium 4-aminobenzen-
esulfonate (20). M.p. (decompose) 242e244 �C, 0.21 g (64%) yield.
UV (CH3OH) lmax (nm): 204.0, 248.0, 302.0, 412.0; IR (KBr, cm�1):
nC]C; 1588 s, nC ¼ O; 1221 s, nS ¼ O; 1150 s; 1H NMR (d6-DMSO
mixed with CDCl3): d 4.65 (s, 1-CH3), 8.83 (d, J ¼ 8.3, H-3), 8.39 (d,
J¼ 8.3, H-4), 7.90 (t, J¼ 8.3, H-5), 8.19 (t, J¼ 8.3, H-6), 8.23 (t, J¼ 8.3,
H-7), 8.24 (d, J¼ 8.3, H-8), 7.66 (d, J¼ 15.6, H-10), 8.01 (d, J¼ 15.6, H-
20), 7.89 (d, J ¼ 8.7, H-200, H-600), 7.01 (d, J ¼ 8.7, H-300, H-500), 7.01 (d,
J¼ 7.8, H-2000, H-6000), 7.85 (d, J¼ 7.8, H-3000, H-5000), 4.34 (br s, 4000-NH2).
Anal. calcd. for C26H26N2O4S: C, 67.50; H, 5.67; N, 6.06; S, 6.93; O,
13.84. Found: C, 67.44; H, 5.88; N, 6.01; S, 6.81; O, 13.86.

All 1H NMR spectra were available as supplementary materials.

2.3. Crystal structure determination

In addition, single crystals of compound 5 were obtained by
recrystallization from methanol and further determined by X-ray
diffraction analysis. Crystallographic data were collected on
a Bruker SMART APEXII CCD area-detector diffractometer with
a graphite monochromated Mo-Ka radiation (l ¼ 0.71073 �A) at
100.0(1) K with the Oxford Cryosystem Cobra low-temperature
attachment. The collected data were reduced using SAINT and the
empirical absorption corrections were performed using SADABS
program [30]. The structures were solved by direct methods and
refined by least-squares using the SHELXTL [31] software package.
The crystallographic data, selected bond lengths, bond angles and
torsion angles for compound 5 were listed in Tables 1 and 2,
respectively. The hydrogen bonding geometries were listed in Table
3. X-ray ORTEP diagram and packing diagram of compound 5 are
shown in Figs. 6 and 7, respectively.

3. Antibacterial assay

All of the purified compounds were tested against both Gram-
positive bacteria i.e. B. subtilis, E. faecalis, S. aureus, Methicillin-
Resistant S. aureus and Vancomycin-Resistant E. faecalis and
Gram-negative bacteria i.e. Pseudomonas aeruginosa, Salmonella typhi
and S. sonnei. Bacteria S. typhi, S. sonnei, B. subtilis and P. aeruginosa
were obtained from culture collection, Department of Industrial
Biotechnology andDepartment of Pharmacognosyand Botany, Prince
of Songkla University. Methicillin-Resistant S. aureus (MRSA) ATCC
43300, Vancomycin-Resistant E. faecalis (VRE) ATCC 51299, S. aureus
TISTR517 and E. faecalis TISTR459 were obtained from Microbial
Research Center (MIRCEN), Bangkok, Thailand. The antimicrobial
assay employed was the colorimetric microdilution broth technique
using RPMI1640 medium and Alamar Blue as an indicator. Microbial
inoculation were prepared as suspension in RPMI1640 medium and
mixed with 1% 100� Alamar Blue indicator. The cell suspension was
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then transferred into a 96-wellmicroliter plate (100ml/well except for
first row which contained 190 ml/well). Sample (10 ml) dissolved in
DMSO at a concentration of 25 mg/ml was added to each well of the
first row and mixed well with a micropipette. Half of the mixtures of
cell suspension and compounds in the first rows were then trans-
ferred to the next well in the second row to perform a half-fold dilu-
tion. The dilution process was repeated as a sequence until the
compoundswerediluted128times inthe last row.Theexcess100ml of
themixture in the last rowwas discarded. The plates were incubated
at 37 �C for 8e12 h. The antimicrobial activity was determined as the
MIC value which was the least concentration of the compound that
could inhibit the change of Alamar Blue indicator from blue to red. All
assays were repeated at least three times [32].

4. Result and discussion

4.1. Synthesis of all pyridinium and quinolinium stilbene derivatives

4.1.1. FT-IR and UVevis spectroscopy
The (E)-2-(4-ethoxystyryl)-1-methylpyridinium iodide (PET)

was conventionally prepared by refluxing the mixture of 1,2-

dimethylpyridinium iodide, 4-ethoxybenzaldehyde and piperidine
for 4 h in methanol. The product could be easily purified by
recrystallization from methanol or ethanol [33]. All three stilbene
iodide derivatives (PAM, QAM and QET) were achieved from the
same synthesis method. The structures of all compounds were
confirmed by UVevis absorption spectra, IR, and 1H NMR data.

The UVevis absorption spectra were made using methanol in
the wavelength range of 200e800 nm. The UVevis absorption
spectrum of 5 was shown in Fig. 4. It should be mentioned that
analysis of UVevis spectra revealed trans-configuration for all
obtained compounds since trans-stilbenes exhibit the values of
lmax in the range 290e360 nm [34,35]. The UVevis spectra of
quinolinium derivatives in methanol showed absorption bands
between 200 and 415 nm. The position of the absorption maximum
(ca. 415 nm) ascribed to the pep* transition of the quinolinium
ring.

IR spectra of all compounds have been investigated in the
frequency range 400e4000 cm�1 and shown typical aromatic
absorption i.e. for compound 5 (Fig. 5), there were resonance
conjugated unsaturated stretchingmodes in the chromophore (C]C
at 1611 cm�1) and CeN at 1297 cm�1. The peak found at 1195 cm�1

wave number pertains to S]O bond of sulfonate.

4.1.2. Crystallographic study
The crystallographic-information file for the monohydrated of

compound 5 has been deposited in the Cambridge Crystallographic
Data Center as CCDC759537. These data can be obtained free of
charge via http://www.ccdc.cam.ac.uk/data_request/cif, or by
e-mailing data_request@ccdc.cam.ac.uk, or by contacting the
Cambridge Crystallographic Data Center, 12, Union Road,
Cambridge CB2 1EZ, UK; fax: þ44 1223 336033.

Table 1
Crystal data and structure refinement parameters for the compound 5.

Chemical formula: C16H19N2
þ.C6H6NO3S�.H2O

Formula weight: 429.53
Crystal system: monoclinic
Space group: P21/c Z ¼ 2
a ¼ 6.9229(6) Å
b ¼ 12.6106(10) Å
c ¼ 11.9705(10) Å
b ¼ 94.849(6)�

V ¼ 1041.31(15) Å3

Dcal ¼ 1.370 g cm�3

m(MoeKa) ¼ 0.190 mm�1

T ¼ 100.0(1) K
F(000) ¼ 456
Crystal size ¼ 0.53 � 0.33 � 0.25 mm3

q range for data collection 2.35e35.00�

R ¼ 0.1151
Rw ¼ 0.3534
No. of unique data measured ¼ 8910
No. of observed data with [I � 2s(I)] ¼ 8910
No. of parameters ¼ 275
Goodness-of-fit ¼ 1.104
(Dr)max ¼ 2.502 e. Å�3

(Dr)min ¼ �2.551 e. Å�3

Measurements; Bruker APEX2 CCD diffractometer
Program system: Apex2
Structure determination; direct method (SHELXTL)11

Refinement: full-matrix least-squares
CCDC759537 contains the supplementary crystallographic data for this paper.

These data can be obtained free of charge from the Cambridge
Crystallographic Data Center via www.ccdc.cam.ac.uk/data_request/cif.

Table 2
Selected bond lengths (Å), bond angles (o) and torsion angles (o) of compound 5.

N2eC11 1.367(7) O1WeH1W1 0.8501
N2eC15 1.471(8) O1WeH2W1 0.8500
N1eC1 1.346(7) S1eO1 1.446(4)
N1eC5 1.357(7) S1eO2 1.459(5)
N1eC14 1.483(8) S1eO3 1.474(4)
C6eC7 1.351(8) S1eC17 1.773(5)

C11eN2eC16 120.5(5) C15eN2eC16 119.9(5)
C5eN1eC1 121.9(5) O1eS1eO2 112.9(3)
C5eN1eC14 120.6(5) O1eS1eC17 106.6(3)

C4eC5eC6eC7 �4.7(9) C16eN2eC11eC10 �174.5(5)
C5eC6eC7eC8 �179.3(6) C15eN2eC11eC12 1.0(8)
C6eC7eC8eC13 �1.3(10)

Table 3
Hydrogen bonding geometry (Å, o) of compound 5.

D-H A D-H H.A D.A DeH.A

O1WeH1W1.O3 0.85 1.97 2.822(7) 180
O1WeH2W1.O1i 0.85 2.04 2.849(7) 158

N3eH3BeO2ii 0.86 2.44 3.193(8) 147
N3eH3CeO3iii 0.86 2.21 3.041(7) 163

C1eH1AeO1Wiv 0.93 2.14 3.038(7) 162
C14eH14CeO3 0.96 2.58 3.398(8) 143
C19eH19AeO2ii 0.93 2.48 3.286(7) 145
C21eH21AeO2iii 0.93 2.59 3.495(7) 163
C22eH22AeO3 0.93 2.58 2.957(7) 105
C3eH3A.Cg1

v 0.93 2.76 3.519(7) 140
C12eH12A.Cg1 0.93 2.76 3.601(5) 150

Symmetry codes: (i) 1þ x, y, z; (ii) ex, ½þ y, 1� z; (iii) 1 � x, ½þ y, 1� z; (iv) 1 � x,
�½ þ y, �z; (v) x, y, �1 þ z. Cg1 is the centroid of C17eC22 ring.

Fig. 4. UVevis spectrum of compound 5 in CH3OH.
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The crystallographic and experimental parameters used for data
collection and determination of the structure are given in Table 1.
All non-hydrogen atoms were refined anisotropically. All H atoms
were positioned geometrically and allowed to ride on their parent
atoms, with NeH ¼ 0.86 �A, OeH ¼ 0.85 �A, CeH ¼ 0.93 �A for
aromatic and CH and 0.96 �A for CH3 atoms. The Uiso values were
constrained to be 1.5Ueq of the carrier atom for methyl H atoms and
1.2Ueq for the remaining H atoms. The molecular structure and
atom numbering of compound 5 are shown in Fig. 6, and the crystal
packing is presented in Fig. 7. The selected bond lengths, bond
angles and selected torsion angles were listed in Table 2. Compound
5 crystallizes in the P21/c space group with Z ¼ 2. The asymmetric
unit of the title compound consists of a C16H19N2

þ cation,
a C6H6NO3S� anion and one H2O molecule (Fig. 6). This crystal is
a twin with the ratio for the two twin components obtained by
least-squares structure refinement being 0.639(6):0.361(6). The
molecule exists in trans-configuration as indicated by the torsion
angle C5eC6eC7eC8 ¼ �179.3(6)� and slightly twisted with the
dihedral angle between the pyridinium and the phenyl ring
(C8eC13) being 7.3(3)�. It can be found that the carbonecarbon

bond lengths of 5 are basically intermediate between typical CeC
single (1.45�A) and C]C double (1.35�A) bonds. The dimethylamino
is co-planar with the attached phenyl ring in which one methyl
group is slightly deviated as indicated by torsion angles
C15eN2eC11eC10 ¼ 1.0(8)� and C16eN2eC11eC12 ¼ 5.1(8)�. The
anion is inclined to the cationwith the dihedral angles between the
benzene ring of the anion and pyridinium and benzene rings of the
cation being 88.0(3) and 81.7(3)�, respectively.

In the crystal packing as shown in Fig. 7, the cations are linked
with water molecules by weak C1eH1A.O1W interaction
(symmetry code; 1 � x, �½ þ y, �z) whereas the anions are linked
with water molecules by O1WeH1W1.O3 (symmetry code; x, y, z)
and O1WeH2W1.O1 (symmetry code; 1þ x, y, z) hydrogen bonds
(Table 3). The molecules are linked into two-dimensional network
parallel to the ab plane by CeH.O and NeH.O hydrogen bonds
and CeH.p interactions (Table 3). The crystal structure is further
stabilized by CeH/p interactions involving pyridinium and
anionic benzene rings with the C3eH3A.Cg1 and C12eH12A.Cg1
(Table 3, symmetry code; x, y, �1 þ z and x, y, z respectively); Cg1 is
the centroid of C17eC22 ring.

4.2. Biological results

The antibacterial activity results showed that these synthesized
hybrid disinfectants exhibited interesting antibacterial activity in
which all compounds were active against at least one of the tested
strains and none of the compounds was totally inactive. The results
suggested that this combination concept could lead to the potent
antibacterial agents which can be easily modified by the variation
of stilbene-QAC moiety or benzenesulfonate parts. The MIC values
have proved that all compounds were active against MRSA and the
main reason for the antibacterial activity in these hybrid
compounds were related to the types of QAC-head groups.

Our antibacterial study (Table 4) showed that these compounds
were more effective against Gram-positive than Gram-negative
bacteria as generally found which may be due to the “intrinsic
resistance” of Gram-negative bacteria [36,37]. In general,

Fig. 5. FT-IR spectrum of compound 5.

Fig. 6. The ORTEP plot of compound 5 showing the atom numbering scheme. Thermal
ellipsoids of non-H atoms are drawn at the 50% probability level.
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quaternary ammonium halides such as 1-alkylpyridinium halides
exhibit strong bacteriostatic activity against Gram-positive bacteria
rather than those against Gram-negative bacteria [38]. In this study,
the QAC-headgroups which are pyridinium and quinolinium, seem
to be the key factor to the activity. The quinolinium headgroup-
containing compounds exhibited more potent activity, especially
against MRSA, than that of the pyridinium headgroup-containing
compounds (see Table 4). Fig. 8 clearly showed the higher activity

against MRSA (1/logMICMRSA) of quinolinium (11e20) compared
with pyridinium (1e10) derivatives.

The quinolinium derivatives (11e20) showed the better activity
against Gram-positive than Gram-negative bacteria. Compounds
11, 13 and 14 showed similar activity and were the most active
compounds with the MICs value ¼ 2.34 mg/ml against all tested
Gram-positive bacteria and were better than that of the standard
references BZK and vancomycin. For the tested results against

Fig. 7. The crystal packing of compound 5, viewed down the c-axis. Hydrogen bonds are shown as dashed lines.

Table 4
Antibacterial activity of the synthesized compounds PAM, PET, QAM, QET and 1e20.

Compound MIC (mg/ml)

Gram-positive bacteria Gram-negative bacteria

MRSA* S. aureus B. subtilis VRE** E. faecalis P. aeruginosa S. typhi S. sonnei

PAMa 37.5 300 300 300 300 300 300 300
1 37.5 300 150 300 300 150 300 300
2 75 150 150 150 150 150 150 150
3 75 e e e e e e e

4 37.5 e 300 150 e 300 300 e

5 37.5 e e 300 e e e e

PETb 37.5 e e e e e e 300
6 37.5 150 300 300 150 37.5 150 150
7 150 e e e e e e e

8 18.75 e e e e e 300 300
9 75 e e e e e e e

10 75 e e e e e e e

QAMc 9.37 18.75 9.37 4.68 18.75 300 300 4.68
11 2.34 2.34 2.34 2.34 2.34 300 300 2.34
12 2.34 e 75 150 150 e e 150
13 2.34 2.34 2.34 2.34 2.34 300 300 2.34
14 2.34 2.34 2.34 2.34 2.34 300 300 2.34
15 2.34 75 18.75 18.75 75 150 75 75

QETd 2.34 e 37.5 37.5 75 e e 150
16 2.34 e 9.37 37.5 37.5 e e 150
17 2.34 e 18.75 18.75 75 e e 150
18 2.34 300 18.75 18.75 37.5 e e 75
19 2.34 e 75 150 75 e e 300
20 4.68 37.5 37.5 75 37.5 e 75 75

BZK 9.37 <2.34 150 9.37 9.37 300 9.37 e

Vancomycin <2.34 9.37 2.34 2.34 9.375 2.34 2.34 2.34

e No activity was observed up to 300 mg/mL.
* Methicillin-Resistant S. aureus ATCC 43300.
** Vancomycin-Resistant E. faecalis ATCC 51299.

a (E)-2-(4-(dimethylamino)styryl)-1-methylpyridinium iodide.
b (E)-2-(4-ethoxystyryl)-1-methylpyridinium iodide.
c (E)-2-(4-(dimethylamino)styryl)-1-methylquinolinium iodide.
d (E)-2-(4-ethoxystyryl)-1-methylquinolinium iodide.
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Gram-negative bacteria, compounds 11, 13 and 14 were very active
only against S. sonnei (MICs ¼ 2.34 mg/ml) while all quinolinium
derivatives were inactive against the rest Gram-negative bacteria
(P. aeruginosa and S. typhi).

While comparing between two quinolinium derivatives series
i.e. compounds 11e15 (dimethylamino-containing compounds)
and compounds 16e20 (ethoxy-containing compounds), the
results showed that both series showed the desirable activity with
a bit different characteristic in which compounds 11e15 showed
broad band spectrum against the tested Gram-positive and one
Gram-negative (S. sonnei) whereas compounds 16e20 showed the
very specific activity against only MRSA.

The pyridinium derivatives (1e5 and 6e10 series) showed
moderate to low activity against MRSA and low activity against the
rest Gram-positive bacteria (S. aureus, B. subtilis, E. faecalis and
Vancomycin-Resistant E. faecalis). These compounds were inactive
against all tested Gram-negative bacteria (MICs > 150 mg/ml).
While comparing between the two pyridinium derivatives series
i.e. 1e5 and 6e10 series, it was found that the activity of 1e5 series
was better than that of 6e10which might be due to the presence of
the dimethylamino group which was able to enhance the activity
compared to the effect of the methoxy group in the 6e10 series.

All pyridinium derivatives (1e10) were less potent than the
standard BZK and vancomycin so it might be concluded that the
pyridinium-QAC-headgroup was not the promising molecular
parameter for this hybrid antibacterial agents. However,
compounds 1, 2 and 6were the most active compounds among the
pyridinium derivatives with MIC values ranging from 37.5 to
300 mg/ml for the Gram-positive antibacterial activity.

From the antibacterial activity results (Table 4) it was seen that
when the benzenesulfonate moiety was introduced (in 1e20) in
placeof I� (inPAM,PET,QAM,QET) the activitywereclearlychanged
with theMIC values changing from 9.37 mg/ml inQAM to 2.34 mg/ml
in compound 11. The introduction of 4-substituted-benzenesulfo-
nate part seems to promote the activity by 2e4 times only in qui-
noliniumderivatives (11e20), especially in compounds11,13 and14.
However, the introduction of 4-substituted-benzenesulfonate
moietydidnot significantlyenhance theantibacterial activity for the
pyridinium derivatives as displayed by the comparison the anti-
bacterial activity between iodide-containing and 4-substituted-
benzenesulfonate-containing compounds for example, by changing
from iodide (inPET) to 4-methylbenzenesulfonate (in compound 6).
The comparative antibacterial activity against MRSA can also be
found in compounds PAM and compound 1 (see Table 4).

5. Conclusion

The new class of hybrid disinfectants were synthesized and
reported in this study. The structural characterizations of the

synthesized compounds were made by the spectroscopic methods.
The structure of compound 5 was also confirmed by single crystal
X-ray diffraction studies. All compounds showed the antibacterial
activities as expected and the quinolinium derivatives displayed
more potent activity than that of the pyridinium derivatives against
the bacteria tested, whereas the dimethylamino-containing series
exhibited better activity than ethoxy-containing series. The hybrid
between quinolinium-QAC and sulfonamide-like structures
showed good antibacterial activity. Among all compounds, 11e15
are wide-spectrum antibacterial substances while compounds
16e20 showed very specific activity against MRSA. For the wide-
spectrum antibacterial substances, compounds 11,13 and 14 are the
most active compounds which indicated the dominant antibacte-
rial effect of quinolinium-QAC-headgroup and dimethylamino
group.
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Appendix. Supplementary data

Crystallographic data of compound 5 has been deposited at the
CCDC as supplementary data, CCDC No. 759537. Copies of the data
were available at CCDC, 12 Union Road, Cambridge CB2 1EZ, UK.
E-mail: deposit@ccdc.-cam.ac.uk. Supplementary data associated
with this article can be found, in the online version, at doi:10.1016/j.
ejmech.2010.06.014.
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