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ปห!! 2 
ถ า รห คล อง

2/
2 . 1 ,  ๆ Colur,in Chromatog raphy ไ-ข Aluminium Oxide S ta n d a rd is e d  fo r
Column chrom atography ของบ?!!■ ห R ie d e l Dehaen Ag. , S e e lz e  Hannover8 / 1 / 1  I 2/
เบน A dsorben t โค ยไซ Column แกวหน S in te r e d  g la s s  ซงบิคเไค Column ควย
S top  -  cock ในกา?เฅ?ยมกอล้มนใหไคกอล้มน เติม S o lv e n t ลงไปเลกนอยแลวปลอย 1/ 1 / 1 1  1/ 1/
ไห S o lv e n t ไหลออกบางเทือไล?!องอากาศ แลวจงเติม S o lv e n t ลงไปอีกจนไค?ะาบ 
\  ของกอล้มน เติมห?ายบ?สุหป็ลงไปใหนีกวามหนาป?ะมาพ 1  ข .ม . เทือก้นไมไห A lu-I 1/  2 1/ I I
minium ox ide  ไหลออกมากบ S o lv e n t และก้นไมไห Alumina เขาไปอy?ะหวาง'1/1 I 2/ 2 / 1 /  1/ 1/ I
ขอฅอของเก?องแกว (Q uick f i t )  ใ'ทไหราหนาซองใ/!?-ายใหเ?ยบแลวจงกอย ๆ บ??จุ2 / 1  1/  ̂I 2/ 1/
Aluminium oxide ลงไปใหติคฅอก้นจนไคกวามยาวของคอล้มนทีฅองกา?ป?บขิวหนาของ1 / ^ 2 /  f  น 1̂ น
Aluminium oxide ไหเ?ยบแลาเติมห?ายบ?ลุหธลงไป'ไหหนาป?ะมาโแ 1  ข .ม . เทือปอง'ไ7  ไ ,  ^ ~ ไ 2 "
ก้นบิใหขิ วหนาของกอล้มนกกก?ะหบก?ะเหือนห?อเมีน?อยในฅอนทีเฅิมสา? ห?อ S o lv e n t 
ลงไป
2 .1 .2  Thin Layer Chroa  -tograp h y 7 ’ * 1 ^ใซ S i l i c a  g e l G .(a c c . to  S ta h l  
f o r  th in  la y e r  chrom atography) ของบ?!'ก้/เ R ie d e l Dehaen Ag. , S e e lz e  
Hannover เบน A dsorben t ก ?ๆใ/!า C h ro m ato p la te s  โคยไซ Desaga s p re a d e r  ถา2/ I 1/ I เ 2/ 1/ I
ไช A dsorven t 30  กf มฅอนากล้น 60 บิลลิล้ค?' เขยาไหเขาก้น-.. .(า --  2 นาที) เหไล่ 
S p re a d e r  หป?บไห A dsorbent มกวามหนา 0 ,2 5  ม•ม. จะไค C hrom ato p la teI น 1/ I 'น I
ขนาค20 /20  ซ .ม. จำนวน 5  p l a t e  ปลอยไหแหงทีอุเแหภูมิหองเป็นเวลา 1 ช้าโมง2/ I * 1 ^ 1 / 2
แลวจง A c tiv a te  ไกยอบห'อุเน'หภูม 100 -1 25 ' อก “ ซาโมง เกบไวไน D e s ic c a to r  
หมี Anhydrous ca lc ium  c h lo r id e  บ ? ? จุอยู เทือเค?ยมไวสาห?บใซ ในกา?หา TLC. 
ไซล่า?ป?ะมาก! 0 .5  มิลลิอni ละลายในก้วหาละลายทีอีทีสค แลว Spot หางจากขอบลาง
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2 B. น. ( S t a r t i n g  l i n e )  แค--'!ะ S pot ควรหางก้นอขางนอย h 1: . บ. จาก S pot 
ขืนไปหางคานบน คๆ.: ซ .ม. เอา S p a tu la r  ขีดเสนเปน S o lv e n t f r o n t  เนอ S potIS IS I 1 IS
แหงแอวจงจุน Chrom âto p ia te  ลิ งไน Tank ห S a tu ra te d  ควย 1อชอง S o lv e n t

รํ 7 X 7โดยบรรจุ S o lv e n t สงประมา?.! 1 ซ .ม .เม อ  D evelop ing  S o lv e n t อมขนไปกง 
S o lv en t f r o n t  (ประมา?.! 30 โทห) จงยก P la te  ออกจาก Tank หาใหแหงIS ÏS
แลว Spray  ควย 2 ’ , 7 ' -  D ic h lo ro f lu o r e s c e in  S o lu t io n  (0 .2  % 2 ' ,  7* -  
-  D ic h lo ro f lu o r e s c e in  ไน เอหหลแอลกอรอล) ปีงเปน D e te c t in g  a g en t แหง

V ๘ V I t V I
แลวจะเหน S p o ts  ของสารปรากๆขนบน C hrom ato p la te  ซง Spot เหลานสวนมาก
เรืองแสงใน U l t r a v i o l e t  l i g h t  หาใหมองเห็น S p o ts  ไคซ้คเจน

2 .1 .3  L ieberm ann -  P u rch a rd  R e a c t io n 11 ละลายสารหีฅองการหดสอบจานวนเลก 
นอยในคลอโรฟอรม ป “ 3 หยก คอ?1  ๆ หยดA c e tic  a n h y d rid e  ลงไป - หยดis IS V I IS JS. I _
และกรดก้ามะถันเฃมขน 1 หยด แล-วเขยาถามีสีเกิดขืน แสดง-วาสารนนเห็นสา?ประกอบพวก 
S te r o id s  หรอ T r i te r p e n o id s

I น
2 . ไ.ป I n f r a  -  re d  s p e c t r um I n f r a  -  re d  s p e c t r a  ของสารดาง  ๆ หาไค

ปิ 7 7 ~  7 “  _ «r ,จากเครอง P e rk in  -  Ulmer ป21 G ra tin g  I n f r a  -  re d  S p e c tro p h o to m e r เดย
หาเปน KBr -  p e l l e t s  สวนการฅรวจลกบ?!ะ A b so rp tio n  peaks ของสารนนใขวอ 
เปรยบเหยบกบ S ta n d a rd  c h a r a c t e r i s t i c s  แส" A b so rp tio n  peaks หมอยู 
ใน L i t e r a tu r e  6 ,9 ,1 2 ,1 7

2 . ไ .3 การหาจุดMสอมเหลว การหาจุดหลอมเหลวใซเครือง F is h e r  -  Jo hns me' t -
in g  p o in t  a p p a ra tu s

2 . ไ .6 การวิเคราะหห'าเปอ?เซ็นดของธาฅุฅาง  ๆ สงไปหาหีกองเกมี กรมวิหยาคาสดร
กระหรวงอุดสาหกรรม

2 . ไ .7 ก'1รหาสารใหแหง กอนการวิเคราะห หรือกอนหา I n f r a  -  re d  s p e c t r a ^
A bderhalden  vacuum d ry in g  a p p a tu s  l ดยม Anhydrous phosphorous

\
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2 , 2  ก าโอ ก ก  ( E x t r a c t i o n )

2 . 2 . 1  ก าร ส ก ู้ก ส าร ว าก ใบ  บ่ โะข งก ก วย!]โค ร เ ล ีย ม อ เห อ y

ไซ ใบ ป ระยงก ห ีฅ าก แ ห งช งบ ค ล ะเอ ียค ห น ก  700 กรม แส วกรอง น ำ เอ า ส ิง ห ี,

ก รอ งไ ค ไ ป ก ล ้น เอ าฅ ํว ห าล ะ ล าย อ อ ก จ น เก ือ บ แ ห ง ไคส ารม ีล ้ก บ ก !ะเส ิน ยาง เห น ีย ว ส ีเข ีย ว ว น  

เก อ บ ค า ส วน ก าก ห ีเห อ ือ ห ล ้ง-ว าก แ ซ ค วยป ิโฅ ร เล ียม อ ีเห อ รก รงแ รก 'น ำเอ า 'ไป ส ก ัค ค วยฐ โท  Î  เล ียม  

อ เห อ ร ค าม ว ิธ เก ิม อ ีก  ( 6  ก ร ง )  วน ส ิไก ร เล ียม อ ีเห อ ร ห ีแ ช เก ือ บ ไม ม ีล ี ร ว ม ส าร ห ีไ ค ว าก ก าร  

สก้คหังหมก ป ล อ ย ให ส ิโ ก ร เล ย ม ร ะ เห ย ว น แ ห ง ข ล ห ีส ุก ไ ค ส าร เป น ย าง ข น ล ีเข ย ว เก ือ บ ก า หใ]ก8/ i l
3 0 . 3  กรม ( 4 . 3 3  % 1ค ยน ำห 'น กวาก ใบ ป ระยงค ์แห ง)

pentoxide เสินฅ้วกูกกวามซน 12 - 8ๆ ขาโมง
ะ * ' V  I i l  U ^

2.1.8 Solvent หไซคลอกการหคลองนงเหบทุกชสิคนำมากล้นไหมกอนใชทุกกรง

ค า ร า ง ห ี I

ป ร ุม าธ!ของ Cr u d e  e x t r a c t

ครงที
น ำห น ักใบ ป ระยงก 

1/
แ ห งบ ก ล ะ เอ ียค  

(ก ร ม )

ว าน ว น ส ิโ ฅ ร เล ีย ม  

อ ีเห อ ร  (ล ิราร)

นำหน ักของ c r u d e  

e x t r a c t  (ก ร ม )

น
% โก ยน ำห น ัก วาก  
ใบ ป ระ ยงค แ ห ง

1 700 6 3 0 , 3 4 . 3 3

2 2078 12 9 1 .0 4 . 4 3

3 4 1 5 0 30 18 3 .6 4 . 1 8

4 9 2 0 ร5 4 2 . 5 4 . 6 2
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2 53 กาม;เยกลาร ( S e p a r a t i On)

2 .3 .1  วิธีแขโ!'ลารวาก Crude e x tra c  t  หใ?m  กกา r f  ก้อ ๒ประยงกกาย0 :ๆท?ขม 
อีเหอร

•.ท Crude e x t r a c t  ห ไค จ าก ก าร ล ก ้ค ใบประยงกค ว ย!ไโ ๆ ร เล ียน อ ีเห อ ร  

ใ?'าน'วน 25 กรม ล ะล ายใน !!โค ร เล ีย ม อ ีเห อ ร จ าน ว น  6 0 0  มิลลิลีฅร ฆ าน ส ารล ะล ายห ีไค ล ง
I V  I g'

ใน column chromatography number CR 51 — £50 ข็งมีเสนขากบยกลาง ป ” ๙ ใ  2 ' }
เข็นฅ เมฅร ยาว ป-ป เ ข็นฅิ เมทร ใซ Aluminium Oxide (ป00 กรม) เป็น Adsor
bent และป้โฅรเลียมอีเหอรเป้นçTวหาละลายในกา?เฅรียมกอล้มนฅามวิธี 2 . ๆ.ๆ e lu te  
คอล้มนควยปิโฅรเอียมอีเหอร, 10 %  อีเหอร -  ปโทรเลียมอีเหอร , 20 %  อีเหอร -  
ป้โ 'รเลียมอีเหอร, 50 % อีเหอร -  ป็โทรเลียมอีเหอร, 75 % อีเหอร -  ป้โทรเลียมอีเหอ? 
และเมหหิลแอลกอฮอล ฅามล'าค้บ์ ท J e lu a te  กรงละ2 ลิคร แลวนา e lu a te  แกละ 
กรง (F ra c tio n ) ไปกล้นIลฅ้วหาละลายออกวนเหลือลารละลายประมาโ!! 50 มิลลิล'ฅร 
จงคงไวใหฅกขลีก

คารางหี 2
rnTUUเไฝ็'ไîQQri1Cโไ Crude E xtract Column Chromatography

T7------

ซนค E luent
จานวน 

fr a c t io n
กรงละ 2>ลีฅร

I U
ลารหีไคและ m.p.

นาหน้กของ 
ลาร (กท])

S em iso lid
ปิโฅรเลยมอเหจร : .

5 I ลีขาว (Wax) ! ป.ป?

10 %  อีเหอร ปิโฅรเลียม - 2 นามํนลีเหลีอง 1.38
I อีเหอร
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ฅ า ท งหี 2

โ)ารแยกการออ;'ไ?ๆก Cru de e x t r a c t  เคยวา Column Chr p riât oyraplry

ช'üfl ïïluent

ปีโ ๆรเ ธียมอีเหอร
a ๙ ปีโทนอียมอีเห

๙'
110 rrf/? อเหอร อร
I

ปีโฅนอียมอีเหh o
I

çf อ เ หอร อร

•
ฐ'โทร เอ ียฆอีเV

๙'
เ20 % อ1ทอ r อ 3

«( ๙ ๙'
20 c?7~ อีเหอร 31ฅรเอียมอีเหอร

๙
50 % อเหอร ฐ'โ?ไรเอียมอีเV อ ร

ร'
50 (T? อเหอร ปิโฅทอียมอีเห อร

150 % อี l หอร ปีโทTLจีขมอีเหอร

•75 น อีเหอร ปีโฅรเอียมอีเทอร

เมห'พินเฉลกอฐอกุ่

!

จ'•ไนอ;.! f r a c t i o n
(ก ร งอะ 2 อี?1ร)

I
,!ๆรอ ี''อ  ; ...• 5 I 3 0 ! b Y1 น ~ YCi 0 P • นาหนักของ 

การ (กรม )

5
*=i

3 e m i s o l i d  3ช าว ( Wax) b . 67
2 นาม้นอีเหลือง 1 .3 3

3 am o rp h o u s  c r y s t a l

อ ีขาว 82 -  3 5 ' 0 .3 7

5 ขอ ง แข งขฝ็มนาม้นอ่ เ Vi ออ ง 0 .7 8
1 2V !

3 ขอีก รูปเ ฃม1มมีอีEJอมนาม่น 
131 -  1 3; -*

0 .1 7
I!I

2 นามบ่อ ีเหลือง 1 .9 7

3 ยอีก รู!] เ หอียม
10 0  ร  103  *

0 .0 9

10 ขอีกรูปเข ็มรวมก้บ 
a m o rp h o u s  c r  y f it  ท1 0 .5 5

90 -  122*

27 ยอ ีก รูป เ รน ม ม ีอ ี 
166  -  172*

0 .3 6  1

2
1/

นาม"นอีเขียว

1

1 .1 5
I
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2 . 4  กา ร หา il 'ไ รใ Vi บ ร ฝี ก 'ข ( P u r i f i c a t i on )

2 . 4 . 1 ว ิธ ี'หาลา? m .P  O 82 •- 8 5 * ให ุบ?ลุหธี
1 น

น าT m *p. 82 -• 8 5 ’ ช ง 1คจากการ e l u t e  co lu m n  c h r o m a to g r a p h y
u ๙ 1, J î/ 1

ควย 10 %  อ ีเท อ ร ์ ป ็โฅท ว ีชม อ ีเห อร ์ใน ส าม  f r a c t i o n  ววัง ธ ีงฅกผลึกออกมากงแอกว
I น

ห าละลายยง!ม แห ง เป็น a m o rp h o u s  c r y s t a l  วากการ!/!า T h in  -  l a y e r  ch ro m a
เ ^  1 ร '!  ๘

t o g r a p h y  หราบวานนาใ]นเอานน1;นปน i m p u r i t y  จงนา'วาร m .p . 82 -  ร5* C
นมาหนก 0 » 2 วี,7 กรม กกบ3โ1ใ/เลาป ^  ก J ง,1น b e n z e n e  ในทีฝ ็คจะไค a m o rp h o u s  
ว ีขาว มีจุค'หลอมเหลวกงทีที 87 -  88* หนก 0 .1 4 2  กรม ( 0 .8 3  เป อ รน น ฅ  จาก
c r u d e  e x t r a c t )  กาหนคใ;/นปนลาร ก.

2 . 4 . 2  ว ิธ ีห าลา? m . p . 131 " 13 4 ชห ุบ ริลุทธิ
น

สาร m .p . า 31 -  1 3 4 ■’ไค':',าก ก าร  e l u t e  co lu m n  c h r o m a to g r a p h y  
ควย 20 ๗ อรเซ ็นฅ อ ีเห อร ว ิ๒ รเส ียม อ ีเห อร f r a c t i o n  ห ีห กถ ึงเกา เม ือฅ ้วทาละลาย

น I  น นุ น

จวนแหงจะเก ิดผล ึกร ูป เข ็มส ีขาวค ิคท ีขาง  ๆ อวด นาสารวิอาหชก 0 .1 6  กรม ฅกขอีก'ขา 
หลาย  ๆ กร์งควยดลอโรฟอรมและเมทหิลแอลกอฮอล (ๆ ะ 2)จะไควารเป ็น แขน ว ีขาว จฺค1 .  J  J  . 5. ช
หลอมเหลวกงหีหี 13 7  -  1 3 8 ‘หนก 0,08  กรไ,h ( 0 .3 2  เป อรเขน คจาก c r u d e  -

น

e x t r a c t )  กาหนคใหเปนลาร ข.

2 . 4 . 3  ว ิธ ฟ ืว ร  m .p .  1 0 0  -  1 0 3 ช ห ุบ ริสีห
น

ลา?จ ุดหลอมเหลว 100 -  103  เด จาก ก าร  E l u t e  co lu m n  c h ro m a to  
g r a p h y  ควย 30 %  อ ีเท อ ร ์ ใโ ฅ ร เส ีย ม อ ีเท อ ร ์ f r a c t i o n  ที 3 -  5 ข็งจะคก

I l u  น น น

ผล ึกร ูป เข ็มออกมาดงแฅฅ ัวหาละลายย ังไมแหง กรองผลึกออกและลางนารณออกควย 20  %

อ ีเห อรป ิโฅ รเส ียม อ ีเห อร นาลารนมา 0 ,1 8  กริม ฅกฆลึกหลาย  ๆ F i n ใน 10 %  อะธีโฅน
6 > น  \ I I

ป ิโต รเล ียม อ ีเห อ ร วะ'ไคสารขอีกร ูปเหสียม'จ ุค'หลอมเหลวกงห ีห 1ี05  -  1 0 6 * ห!โก0 .1 1
น น

กชม ( 0 .2 4  %  จากน0าหนํกของ C ru d e  e x t r a c t )  กาหนคใหเป ็นลาร ก.
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2 A A  วิธีใ'ไทสาT m .p , 90 -  12 2 ” ใกุหปริลุทุธิ
V

ลารจคุหลอมเหล า  90 -  122โคจากการ E lute column chromato. -
* 1 " “ , ไ ร ์ , A , 7  «3graphy ควย 50 %  อเหอร -  ปิโตรเลปมเแหอร fr a c t io n  ห 6 -  1 5 '.แงฅกผอีก: 

ออกมา เปนขลกรูปเ ขมIใ]นคอก ๆ รวมกอ Amorphous c r y s ta l  ตงแตตวหาละลายยง[ม
Iy 2S V ÏS J I 'น , 6 '

แหง กรองเอาคํวหาละลายออก แลวลางนาม้นหีติคอยูควย 50 %  อีเหอร -  ปิโตรเลียม 
อีเหอร ไคลารลีเหลืองออน จุกหลอมเหลว 90 -  122* นาลารนีหน้ก 2 A 6  กริม ละลาย 
'ไนเบนซน 20 มลลล,ไร แนวฆานลงไน Column chromatography number c . R. 1 2 /3 0  

เลนขาคูนยกลาง 1 ,2  ซ.ม. ยาว 29 ซ.ม. ไซ Aluminium oxide (2 5  กริม)
เ ป็น Absorbent โคยไ ซปิโฅร เลียมอี เหอร เ ปนฅํวทาล ะลายไนกา ร เ ฅรียมกอล้มนฅามวิธ
2 .1 .1  E lu te  กอล้มนควย 10 %  อีเหอร -  ป ิโฅรเลียมอีเหอร,20 %  อีเทอร -  ปิโตร 

เลียมอีเหอร และ 50 %  อีเหอร -  ปิโฅรเลียมอีเหอร คามลา:โบ

คาทงห ี 3

การแยกลารจุคหฟิอมเหลว 90 -  12 2 °C โคย colum n c h ro m a to g ra p h y

ซนิคของ E lu e n t
จา';ทน 
f r a c t i o n  

(กรงละ 250 
มิลลิลิตร)

I i s

ลารท!คแร-จุคหลอมเหลว
V

นาหฺเน้ก 
(กริม)

นาม้นสีเหลืองขปึม
1,0 %อีเหอร -  ปิ โตร เลียม 

อ ีเทอร ์
k am orphous c r y s t a l

80 -  85*
0.เ+6

20 ^ อีเหอร -  ป ิโตรเลียม 
อ ีเทอร ์

h นาม้นสีเหลือง เล็กนอย

50 %%เทอร -  ป ิโตรเลียม 
อ ีเทอร ์

8 ฆลืกรูปเซมลีเหลืองออน 
ฃ 120 -  1 22’

0 .7 8
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นาสารจุกหลอมเหลว80 -  85นัไกจากการหำ rec o lu m n  c h ro m a to g ra p h y  โ พ  
e l u t e  colum n flา VJ 10 % DU/IDî -  ใ [ฅรเสยมอเ'พอ? f r a c t i o n  VI 1 -  4 จวนว,:'!
0 .4 6  กรน ฅกยลก!ไ..ไาย  ๆ กรง'ในเบน2น จะไก am orphous c r y s t a l  สขาว จุก 
หลอมเหลวคงหีหีร? -  8 8 'หนก 0 .2 1  กรม( 0 .2 0  % วาก c ru d e  e x t r a c t ;  เน อ '1า

% V, 1 ^
สารนหำ m ixed  m e l t i n g  p o in t  ก!เสาร ก. จุคหลอมเหลว !.มเปลยนแปลงแ•'ใะ I n f r a 
r e d  s p e c tru m  ก i d e n t i c a l  ก!!ฟ้าร ก. พุกประการแสกงวาสารจุกหสอนเหลว
87 - 8 8 VIกน ีเไนสา?ซนิกเก ียวกบสาร ก.

I !>
นาสารจุกหลอมเหสา 120 - 1 2 2 ‘พีไคจากการหำ reco lu m n  c h ro m a to g rap h y  โกย 
e l u t e  colum n ค ว ย 50 % อ ีเหอร -  3โกรเจ ียมอ ีเหอร f r a c t i o n  พ ี1 -  8 จานวน 
0 .7 8  กร‘ม มากกขสึกหลายกรง'ใ.น40 % อ ีเห ่อร -  น ัโฅรเสียมอีเหอร ไคสารขสกรูปเขบ 

ไมมีสี จุกหลอมเหลวกงพีพี126 -  1 27°c  หนัก 0 .5 4  กรงน ( 0 .4 8  % วาก c ru d e  
e x t r a c t )  กาหนคใหเ3นสาร ง .

2 ,4 -.5  วิธีห’ไสารจุกหลอมเหลว 166 -  V /S " \หบริสุหธ'

สารจุกหลวมเหลว166 -  1 7 2 ’ไก,วากการE lu te  colum n c h r o n a to  -
IS g' g' t I

g ra p h y  ควย75 % อ ีเหอร -  ปิโโ)รเลียมอีเใ/เอร f r a c t i o n  พี 1 -  27 ชงฅกฆอีก
1J ๘ * 2J 1/ 2/ ๘ cZ u Jx

เบนกาวเสก  ๆ เมอนัวหำละลายจวนนหง กรองและลางขอีกควยเบนชีนเลกนอย นาสารน 
มา 0 .2 4  กร้ม์ ฅกฆอีกในเบนซีนหลาย  ๆ กรง จะไคสารขอีก$ปเข็มไมมีสี จุกหลอมเหลวII น 1
คงพีพี176 -  1 7 8 ’หนัก 0 .18  กร*ม ( 0 .7 2  % ของนาหนักของ c ru d e  e x t r a c t  )
กาหนคใหเมีนสาร จ.



สาร ก 

o i l

สา ร ข 

สาร Fl 

สาร ก

สาร ง

สาร จ,

wax P e tro leu m  -  e th e r

o i l  _

.ni.P 87 - 8' ...

+ a g l a i o l  -  

.ท . p  ๆ37 -  8*_ .

.n .p  105 -  6 * _

.ท ,P 8 7 - 8  —

110 % ether - petroleum other

20 % ether - petroleum other

o i l

.m .p 126 -  ๆ*-1  

.n .p  176 -  8*~

recolum n
{chrom atography

50 % ether -  petroleum ether

75 % e t h e r  -  p e t r o le u m  e t h e r

aฯ 1-
&(จ
พ - —

0 X h)๐ et- (โ) *̂0M ฯ et-c pj 3B 0 03 c+- H(โ)0 cÏ? P3๐ 1■5>3 ๐Cl- ci-๐ trQ (โ)5 5 น t n
r. J 

I'm 
|U t

 &UG
 BJ 

t iï u
m I

S BW
UB

 X ti
Mt

im
 mi



12

2 .9  การฅทจากแนะ ilองลา ? ประกอ!!พ.,ไ'1กออกมาไค 
( i d e n t i f i c a t i o n  o f Compound)

2 .5 .1  การกรวจล ิกพ ะของฟ ืาร ก . ,  Kl. p . 87 -  8 6 '

2 .5 -1  .1 P h y s ic a l  Pi o p e r t i e s  and  C o lo u r R e a c t io n  ไ!องลาโ ก .

ลิกษf.:ะลาร ก. เป็น Amorphous s o l i d  สีขาว มีจุคหาอมเหลว ร7 -  8 8 ' 
ปรากกวาละลายไคใบกาอโรไ!อรม จ ีเหอร เป็นจีน แฉะเมหหิลแอลกอฮอล ไมละลายนา ไม' . จีป็ ป็ 7  ใ

ใ'หลกํบ L ieb e rm an n  -  B u rc h a rd  ไมฟ่อกลโมรมนใบการบอนเฅฅราคลอไรค หา Rf 
v a lu e  (ฅามวิธ ี 2 . ๆ -2 ) ไค 0.7*+ เมือ นาไป ฅรว จ หา ธารๆ  ฅา ง ๆ  โกย วิธี L a s s -I I 1
a ig n e  sod ium  d e c o m p o s i t io n  t e s t  15 ปรากฏวาไมใ''!บ N, ร และ H alo g en
ยลของการวิ เกราะห!/ทเปอรเธนๆการบลน และไ&Ï ครเจน มีค้งมี

C = 8 2 ,5 3  c/ ’ H ะะ I k . k z  %
จากการกานวญลาหรับ m y r ic y l  a lc o h o l  ( c  0แ 620 ) c = 8 2 .11  %

H = 1 ^ .2 4  % I n f r a  -  r e d  s p e c tru m  ของลาร ก (รูปมี 1 หนา32 ) แลคง
I 1 /

A b s o rp t io n  p e a k s  คงคารางใ/! 6 หนา 22

2 . 5 . 1 . 2  การคราจหา F u n c t io n a l  g ro u p
ตรวจหา F u n c t io n a l  g ro u p  คามวิธี s t a n d a r d  m e th o d 15 ปรากฏวาลารนีเป ็น
S a t u r a t e d  a lc o h o l

2 .5 . 1 .3  A c e ty la t i o n  ของลาร ก.

ละลายลา? ก. 100 บิลลิกรัมควย A nhydrous P y r id in e  2 บิลลิลิตร ในV I
ฃวคกนกลมขนาด 25 นิลลิลิตร เติม A c e t ic  a n h y d r id e  ลงไป 1 .5  บิลลิลิ.ๆร ตอS9 I น
R e flu x  C o n d e n s e r  แลว r e f l u x  บน W ater b a th  เป ็น เวลา k  ซวโมง หาให

' รุ  SP Ï9 I V 29 29 I . .
เย ็นเหลงในนำแข็'•''‘ลมนา 50 บิลลิลิฅร กนIหใ/ท กรองลางตะกอนควยนำกลินหลายกรง

I 29 V  29 Î9

จนหมอกลิบ. P y r id in e  หาตะกอนใหแหง ไคตะกอนหนัก ร7 บิลลิกริม แลวเอาไปตก 
ยลกหลาย  ๆ กรังใน P e tro le u m  e th e r  ยลหลุคไค Amorphous s o l i d  ลิขาว ม



.น 1 r 2 2 ฯจุลหทอมเหลวคงหห่ 7- -  75° พนก 52 มลลกริม
I n f r a  -  re d  Spectrum  ของ a c e ta te  ของสาร ก. ( Tl!VI 2 หนๆ

น

32 แก?เง a b s o rp t io n  peaks คงดารางใ/! 7 (หนอ 23 )

2 .5 .2  การต ท จลํกนฺ-vx%องการ ข. 1_ E , ? 137 -  138*

2 .5 * 2 .1  Phy s i c a l  P r o p e r t ie s  and C olour R e a c tio n  ชองการ ข_I 1 *2 ริ'
ขลึกของสาร ข เมีนแขนสีขาา มีจุลหลอ'.แหจา 137 -  138* •''ะกายโกในกลอโร':'.'อรม •

๘  "  _ I 1

เบนชน อน/เอร อะ2 เกน เมสะสายใ'น.นา หา Thin la y e r  chrom atography เหยบ
I I 1 / I I

กบ f i  -  S i t o s t e r o l  เมวาจะใซ s o lv e n t  อะ1ร Rf v a lu e  เหากน เมอหลลอง 
หา L ieberm ann -  B urchard  R ea c tio n  ใหลีแดงแลวเปลีขน เ ปนมา งนาเ วิน หํนหี

I %/

’.ssaigne 1 ร t e s tแลวเปลีฆนเมีนลีเฃีฆวในหีสุก เมือนาไปฅรวาหาธาฅุโดยวิธี Laî
ปรากฏวาไมมีธาดอนเลยนอกจากคารบอน และไฮโลรเ จน แล•แองการวิ เ คราะหหาเปอรIชนฅ 

«” 1 _ ร'ของการบอนและไร•โดรเจนมีดังน
C = 83.53 % , ฐ = า2.2ป %

จากการกานาโน fi - S ito s te ro l ( C29H50°')
C = 8 3 .9 9  % , K = 12.15 %

In fra  - red spectrum ของสาร! ร'' ซ. (รุ!เห 3 หนา33 ) แสลง Absorption
peaks คงคารางห 8 (หนา 2b ) ชง I d e n t i c a l  fill I n f r a  -  re d  sp e c -I V I
trum ของ A - S ito s te ro l  ะหุกประการ cรูปห k หนา 33 ) เมือนาสาร ข.ไป1 11 I J

หา mixed m e lt in g  p o in t  กบ^ - S i t o s t e r o l  ปราก.โ]วา m e ltin g  p o in t  คงห 
2 .J5, 2 .2  โ12ZTราวหา F u n c tio n a l group

i is
o n a l group ดาน s ta n d a rd  m ethod 'ห รากกวาลาร ร ]  มี!;']อกลี

ๆ 'ๆ ม ี ~ LCCl^ เมเห gas HEr และเกด e s te r  กบ A cetic anhydride และ Benzoyl
21 ร' ^a l o r i d e  เด Iมอหลสอบ U n s a tu r a te d  s t e r o i d  ไลยละลายสาร ข, น ๘ u 1/

สกนอยใน Acetic ac id  แลวเดฆ F erric  ch loride so lu tio n  2 - 3  หยด 
ไคลีสม และ เมอเดม cone. E so^ ลงไป 1 - 2 หยด สสมเปลียนเปนลีเหลืองห้นหี

การดราจหา Functi 
bromine in

Chloride
เลึ 
จ



2 . 5 . 2 . 3 A c e t y l a t i on ของสาร ข 'ไะ*ทยสาร โร 0 .2  riรม !.1เ
น

P y r id in e  3 มลลิลคร เฅ่ม A c e tic  a n h y d r id e  2 มลลล'HT แลวหาคามว0 2 .5 »  ใ . 3 
จะไคสารหนัก 0 .2 1  กรม ฅกฆลีกสา?มี1 กใ เกาอโรบ่อรมและเมหหิลแอลกอลออ (า ะ 6)

ร.̂  ^  ^  I
หลาบ  ๆ กรงจะไคสารเป็นแ?ก!ใส ลุก]ม'ลมเหลว 127 -  12 8 *

2 . 3 . 3  การคราจล ้ก .มโรเะ-rd งลาร ก. 1 KÎ«P « 0ๆ3 -  1 0 6 ’
2 .3 .3 .1  กา?คราจพ ุ!ลมบ่ๆ:ทงกายกาใ,!และ C o lo u r r e a c t i o n  สาร

ท. P . 105 -  1 0 6 ’เป๋นพลกรูบ่เมลบมไมมล ละลายไคคไม O rg a n ic  s o lv e n t  แใ/เบหุก
I I  1 / 1  ^  1 / 1 /

กนก แคไมละลายนาเมอหคลอฆ L ieb e rm an n  -  B u rc h a rd  R e a c t io n  ไคลแกง นากาล
B rom ine i n  C a r b o n te t r a c h l o r i d eเข ียว แลวเปลียนเป็นลีใทํเงินใบหีลค สารบีบ่อกลี 

ฟอกส KMnO^ แคไมเปลยนลี P eC l^  s o l u t i o n  เม ือนาไปท?าจหาธาตุโคยวิธ ี 
L a s s a i g n e 's  t e s t 15 ปรากฏวาไมมีธาตุอืนนอกจากการบอนและไฮโครเจน และขล 

ก ารว ิเ กราะหหาเปอรเขนคของคารบจน และไสโครเ จนมีค้งนี 
C ะะ 6 8 .7 9  % , H = 7 .0 6  %

= 222M o le c u la r  w e ig h t
I น

I n f r a  -  r e d  s p e c tru m  '.เองสาร ก ค้งภาพหี 5 (หนา 34 )

2 .5 .4  การต รา ?ๆลิกบร1.ะของสาร ง L m.p. 12 6  - 1 2 7 '
2 .5 .4 .1  การคราพ ุ!สมป ัค ิหางกายกาใ,! สาร ง . El.P , 126 -  127 

เปนผลีกรูปเฃมไมมืลี ละลายไคใน B en zen e , M e th a n o l, E th a n o l ,  A ce to n e  ,1/ %/ I 1/ I
C h lo ro fo rm  และ E th e r  ละดายไค1ปางใน P e tro le u m  e t h e r  เม ือรอน,ไมสะลาย

%/  I 1/  1/

นา เมอหดลองหา L ieb erm an n  -  B u rc h a rd  R e a c t io n  โคลแคง แลวกลายเบนล1 / 1  I I I
นาคาล เมือนา,ไปคราจ',ทธาตุโคยวิธ ี Las s a ig n e  •ร t e s t  15  ปรากฏวาไมมีธาตุอืนเลย 
นอกจากการบอนและไฮโค?เจน ขลการวิเกราะพทเปอรเธนฅซองการบอนและไฮ■ โครเจน 
มีคัง่บี

C = 7 7 .6 8  % H = 11 .4 1  %
T h in  l a y e r  C h ro m ato g rap h y  คามวิธี 2 .1 . 2  g f .  = 0.37  I n f r a  -  r e d



s p e c tru m  ข อ ง ล า ?  ง .? ปห 6  . . (ห น า 3 ^  และ A b s o rp t io n  p e a k s  คง 

ค า ? างห 9 cWTiา  2 5 ) ^ลก Mass sp e c tru m  พนวาน M o l.w t. A-5 8

2.5.»ฟ ่>2 กา?ค?วาหา F u n c t io n a l  g ro u p  กา?หา F u n t io n a l
g ro u p  คาม S ta n d a r d  m e th o d ^  ป?าก,โ]วาลา? ง ฟ่อกร B rom ine i n  C a r-

• IS

b o n t e t r a c h l o r i d e  ไมเกค g as  HBr ฟ่อกล KMnO^ กบโลหะโซเคยมโห Gas 
เกค e s t e r  กน A c e t ic  a n h y d r id e  และ B en zo y l c h l o r i d e  เหคะกอน
ลเหลองกบ 2,*เ -  d in i t r o p h e n y l r h y d r a z e n e  แคไม Reduce T o l le n * รI
r e a g e n t  และไม Reduce F e h l in g  s o l u t i o n

2 , 5 , 3  กา?ลิงเก?าะหอนุพ ้นธของส า ร  ง 
ก. A c e t y l a t i o n  นาสาร ง .m .p . 125  -  126* 200 มลลก?น

น

ละลายใน P y r id in e  5 นิลลิลิฅร ในขวคกนกลมฃนาค 25 นิลลิลิค? เคิม A e e t ic
I  a s  V  V  as

a n h y d r id e  2 .5  นิลลิลิคร เขยาแลวฅงห ิงไว 2ฟ่ ซ .ม . แลวคาเนินคามวิธี 2 , 5 , 1 . 3น I น '
จะไค C rude a c e t y l  d e r i v a t i v e  ออกมา 2^7 นิลลิกท] นาลา?หีไคฅกขลืกใน
ว ิโค?เล ียม  อ ีเหอ? หลาย  ๆ ค?ง จบจุคหลอนเหลวคงหีหี 90 -  9 1* ไคสาร,หนํก 77 
นิลลิกรม
I n f r a  -  r e d  s p e c tru m  ของ a c e t a t e  - ของลา? ง ค้ง?ปหี 7 Cห'น'า 55 )

ย !และ A b s o rp t io n  p e a k s  ของ iR fjp a t*  re d  s p e c tru m  ของลา? ง ค ้งคา?างห
1 0 (หนา 2 6 ) n o n  (ว ิ3  !

ข. 2 ,4  -  d in i t r o p h e n y lh y d r a z o n e  นาลา? ง m .p . ๆ26 -  127*
มาหนก 197 นิลลิก?*ม ละลายใน E th y l  a lc o h o l  10 นิลลิลิค? แลวเฅ ิมสารละลาย 
2 , k  -  d in i t r o p h e n y lh y d r a z e n e 15 ลงไปจนคะกอนเกิคอยางลมบ??.! ก ?อ งเอ าค ะกอน

น  1 /  ๘ 1>' 1/ ข 1/
ออก ลางคะกอนควย E th y l  a lc o h o l  จานวนเลกนอย แลวฅกขลืกใซคัวหาละลายขลม

น  น  น

E th y l  a lc o h o l  ก้บนา จะไค Amorphous s o l i d  ล ีเหลืองเฃม หน้ก 89 นิลลิกรม
จุคหลอมเหลว 183 r  185* I n f r a  -  r e d  sp e c tru m  ของ 2 , A- -  d i n i t r o p h e  -
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n y lh y d ra z o n e  ซอง'ส'ไT ง คงรูปห 8 (หนา 3 5  ) A b s o rp t io n  p ea k s  ค งฅ าราง 

ที 11 (หนา 27 )

ค . R e d u c t io n  ^ ส าร  ง . หนค 1^+0 มสิลกรม ล ะ ล า!J Iน S a t u  -
ใ น  d r y  i s o p r o p y l  a l c o h o l  จานวนr a t e d  A lu m in iu m  -  i s o p r o p o x i d e

U  t  V  I

ๆ 5 น ิลล ิล ิฅร ใน ขวคกน กส ิม ขน าค 2 5  น ิลลิล ิฅร ฅ อ เฃ า ก ้บ เค ร ือ ง  F r a c t i o n a t i n g  

d i s t i l l a t i o n  F r a c t i o n a t i n g  c o lu m n  บ ร ร จ ุห ล อ ค แ ก า เล ก  ๆ  หฅคสิน ๆ  กสิน 

อ ย าง ซ า  ๆ  ( 1 -  2 หยคคอนาห) ใ ค ย ใซ  ’W ater b a t h  t e s t  a c e t o n e  ใ น  d i s -I I น V *
t i l l a t e  หกส ิน!ค คาย 2 , ป -  d i n i t r o p h e n y l h y d r a z e n e  r e a g e n t  กสินานI I I V *

กระห ัง d i s t i l l a t e  ท ีออกมาไมม ี a c e t o n e  (ป ร ะ ม า Bl 1 ช . ม . )  แล ว ก ล น โค ย  r e d u c e  

p r e s s u r e  I s o p r o p y l  a l c o h o l  อ อ ก ให ห ม ค เห  r e s i d u e  ห เย น ส ิง ใน
d i l .  H Cl ( 1 7 . 5  c o n e .  H Cl +- 90  c .c H 2 0 )  จานวน 1 0  น ิลล ิล ิฅรห แซ เยน  ล างข ว ค
กนกลมทีมี r e s i d u e  ฅ ิคควย d i l  H C l
ครงละ 10 น ิลล ิล ิครส ิองคร ํ้ง  ล างอ ีเห อ ร ท ีส ิห ัค ไค ค าย

;H 0 )  าาน วน  1 0  ม ลลลครห แซ เยน  ล างข '2 y  \  w  ร

คน จะเก ิคคะกอน ขน  ส ิห ัค ส าร ท ีไค ค ว ย อ ีเห อ ร
บ IS บ  น

1หัคไคควย d i l  HCl แล ะน า ค ค น าค าย
A n h y d r o u s  MgSO^ กรอง e t h e r  e x t r a c t

U
ระเหยเอาอ ีเหอรออกบน W ater« น น น

b a t h  ฅ กยลกส ิวรท ีไคควย B e n z e n e  ขสิม e t h e r  จ ะ ไค ส ิาร ส ีข าว  จ ุดห ลอมเห ส ิวV I/ น I I I
1 5 9  -  ๆ6ๆ* แลวฅกฆ ลกอ ีกควย P u r e  B e n z e n e  จะไค ส ารท ีม ีจ ุค ห ล อ ม เห ล วค งท ีท ี 1 7 3  

-  1 7 5 *  จานวน ^7 น ิลลิกรํม  
ย ล ก าร ว ิเค ร าะ ห เป อ ร เฟ ้น ฅ ค ว ร บ อ น  แ ล ะ ไ ฐ โค ร เจ น

C = 7 7 .5 9  % 1 H = 1 1 .7 1  %
I น

I n f r a  -  r e d  sp e c tru m  ด้งรูปที 9 (หนา 36 ) A b s o rp t io n  p e a k s  ของ
r e d u c t io n  p ro d u c t  ของ ง . 1หมีอนก้นสาร จ . ด ้งฅารางห 12 (หนา 28 )

2 . 5 . 5 กาทเกราะหหาส ิฅรโครงส ิรางจองสาร จ . m .p . 176 -  178 *

2 .5 .5 .1  การฅรวาคุรุ.!สิมบ้อีหางกายภาหและ C o lo u r r e a c t i o n  สาร
จ. เปนฆลิกรูปเข็มสีซาวละลายไคใน C h lo ro fo rm  , b e n z e n e , e t h y l  a lc o h o l
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และ e th e r เมือรอน ละลายไคเล็กนอยใน P etro leum  e th e r  ไมละลายนา เมือ
น น I ๘ *

Vเกลอน Lieberm ann -  B urchard  r e a c t io n  Iคล ซม'พแคง แ ล าเใ-เลยนIบ่นมวง!น.
Ji <i a ม ccj , "หลุกกลายเปนลนาคาลแกง Thin la y e r  chrom atography คามาธ 2 .1 .2  Iค 
Rf v a lu e  0,25  เมอนาเอาไ'!เคราจหาปีากุไคย L a s s a ig n e 's  t e s t ^  บ่รากก 
าา ไมมีธาฅุอืน นอกจากการบอนและไอโครเจน ผลการวิเกราะหเปอรเซนคการบอนและ 
ไอโดรเจนมีด้งนี

C = 7 7 .6 9  % , H = 11 .5 1  %
I 1/

I n f r a  -  re d  spec trum  ของลา? จ. ด้งรุปหี 10 (หนา 36 )
ฃ I น

A b s o rp t io n  peaks ของลาร จ. ด้งคารางหี 12 (หนา 3ร )
I เ /  I V •

Mass sp e c tro g ra p h y  ด้งภา ใพี า  ๆ (หนา 37 ) พบวานาหนักโมเลกุลเหานับ 
460
2 .5 .5 .2  การคราจหา F u n c tio n a l group

คราจหา F u n c tio n a l  group คาม s ta n d a rd  m e th o d ^  ลารนฟอก
\ V V

ล Bromine i n  c a r b o n te t r a c h lo r id e  ไมให Gas HBr กบ โลหะโซเคยมไค 
Gas H_ เกค E s te r  กบ A c e tic  a n h y d rid e  และ b en zo y l c h lo r id e  
โมโหคะกอนเหลองก,บ 2 ,4  D in itro p h e n y lh y d ra z e n e  ไม Reduce T o l l e n 's  
re a g e n t และ F e h lin g  s o lu t io n

2 . 5 . 5 . 3  การลงเกราะหอน ุ,นันธ 

ก . A c e t y l a t i o n

ลาร จ. หนัก 160 มิลลิกริม ละลายใน P y r id in e  5 มิ-ลลิลิตร เฅิม 
A c e t ic  a n h y d r id e  2 .5  มิลลิลิฅร แลวหาคามวิธี 2 . 5 . 1 .3  เมือไค C rude
A c e t y l a t i o n  P ro d u c t  แลว อบใหแหง R e a c e ty la te  ชาควยว ิธ ีเด ิมอีกลองกรงไก

I V ̂

Crude . i c e ty l a t io n  หนัก 126 มิลลิกริม นา Crude A c e ty la t io n  หีไคหง
หมคละลายใน P etro leum  e th e r  จานาน 10 มิลลิลิฅร แลวขานลงใน Column
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Chromatography ขinPนลนขาศนยกลาง 1 ซ.ม. (No C.R.1 2 / 3 0 ) Aluminium 
oxide ยาว า7'ธ.ม. แลว Elute ควยปีโกนลียมอีเหอร, 10 % อีเหอร - ปี'โ?ไร 

เลียมอีเหอร 1 30 % อีเหอร- ปิโตรเลียมอีเหอร และ50  % อีเหอร - ปีโฅรเลียม 
อเหอร โคยเกบ fra c tio n  ละ 100 มลลาฅร

การวงหี5
การแยก Mono, Di และ Tri a ce ta te  ของสาร ว.โคยColumn Chromatography

Eluent วานวน F raction
---------------------T— J,--------------------------------------------------- -เ

สารหไคและวุคหลอมเหลว

ปิโตรเลียมอีเหอร 2 —

10 %อีเหอร - ปิโตรเลียมอีเทอร 
อีเหอร

5 T ria c e ta te  วสา ว* m.p.
15 0  -  1 5 6 *

30 % อีเหอร - ปิโตรเลียม 
อีเหอร

5 D iaceta te  ของ ว. m.p. 
13 8  -  145*

50 % อีเทอร - ปิโตรเลียม 
อีเหอร

5 —

D iacetate ของลาร ว.
นาลา?ฬุหลอมเหลว 138 -  145 มาตกฆลีกหลาย  ๆ ครงในปิโตรเลียมอ ีเหอร 

ไคลารเปน Amorphous so lid  ลีขาว จ?iหลอมเหลวกงหีหี ร46 - 147* Rf value 
ใน30 % อีเหอร - ปิโตรเลียมอีเหอร มกว 0.08 (ตามวิธี 2 .1 .2 )  ไคลารหนัก 63 
มิลลิกรํม
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In fra-rod- spectrum ของ D iacetate ของสาÎ ร. คงรุปห 13./ บ I
(หนา 38 ) Absorption peaks ของ D iacetate ของสาร ร. ด้งฅาทงหี 14 
(หนา 30  )
T ria ce ta te  ของสาร จ.

นำลารจุคหลอมเหลว 5ๆ0  - 1 5 6 * มาฅกผลึกหลาย  ๆ กรงค-วยปี'โครเลียม:'
อีเหอร ระไคลารขลึกรูปขนนกสีขาว จุคหลอมเหลวกงหีหี 163 - 16V รานวน 3^ มิลิลิกริม 
Rf value ใน 30 % อีเหอร - ป็โครเลียมอีเหอร มีกา 0.3ร (ฅามวิธี 2 .1 .2 )

In fra  - red spectrum ของ T ria ce ta te  ของลาร ร. คงรปหี 12
(หนา 37 )

Absorption peaks ด้งฅารางหี 13 (หนา 29 )
I

ราก Mass spectrum ของ T riace ta te  ของลาร ร. พบวามี 
นาหนักโมเลกุล 586
ข. Hydrogenation ลาร ร. โคย P tOg เปน C a ta ly s t20

ละลายลาร ร. 0.15 กริมควย G lacia l a c e tic  ac id  10 มิลิลิลิฅร
ในฃวคกนกลมขนาค 50 มิลลิลึคร เติม Pt02 ลงไป 0.03 กริมเป็น C ata ly st
แลวหาการ hydrogenate ภายใฅความด้นปรกติ อุนเป็นกรงกราวเทือปองก้นการฅก

2/
ฅะกอน และคนฅลอคเวลาควย Magnetic s t i r r o r  (ประมาPi 1^ ซ.ม.) กรองเอา

2/ I I 2/ ' บ I V

C atalyst อออ เติมนากนันลงไป 25 มิลลิลิคร เขยาใหเขานันสนัคลารละลายหีไค 
ควยอีเหอรกรงละ 50  มิลลิลิคร k กรง รวมอีเหอร e x tra c ts  เขาควยนัน ลางอีเหอรV  ̂ 1/ 2/ 2/ 2/ î/ !
e x trac t ควยสารละลายโซเคียมการบอเนฅขน 5 % รนหมคกรค สุคทายลางควยนากนั1 ^ ^  4 วิ
รนหมคคาง เติม Anhydrous sodium sulphate จานวน 10 กริม เทือคูคนาออกจากน 2/1/ 2/ g> I 2"'
Ether e x trac t หิงไวกางทืน กรองแลวนาไประเหยเอาอีเหอรออก คกผลึกสารทีไค'ใน 
เบนซีน ไคขลึกรูปเฃมสีขาว รุคหลอมเหลว 201 - 202* รานวน 3^ มิลลิกริม Rf



20

v a lu e  ใน 1 ะ 1 e th e r  : p e tro leu m  e th e r  = 0
I V น

I n f r a  -  re d  spec trum  ของสารชงใP’เจาก h y d ro g en a te  ลาร จ. ควย Hp
I V  I I /

และ P t0 2 ทู]ที ๆ^ (หนา38 ) A b so rp tio n  peaks กงกาทงท ี ๆ5 (ฬนา 3ๆ

ค. H y d ro g en a tio n  ฟึาร ๆ. I (ไย P a llad iu m  b la e k  เม่น C a ta ly s t
น

ใซ P a lla d iu m  b la c k  10 มลลกรม และ A b so lu te  e th a n o l 5
l u  I l u

มิลลิลิคร ไสลงไ นฃวคกนกลมขนาค 25 มิลลิลิกร ขาน gas H2 อยางชาๆประมาก! 30 

นาหี เติมลารละลายของลาร จ. หนก 150 มิลลิกทเ ใน A b so lu te  e th a n o l 10
น  I I  l u

มลลลกร คนกลอคเวลาควย M agnetic s t i r r o r  ในขโ’!ะหขาน gas H อยางชา ๆ
l u  น

หีอุณหภูมิหองภายใฅความค้นบรรยากาศเมินเวลาประมาณ 18 ช .ม . กรองเอา C a ta ly s t
น  น  I î> îy

ออก ระเหยใหแหงบน ’V ater b a th  ละลายลารหใคควย 1 î5 e th e r  ; p e t r o 
leum e th e r  วาบวน 10 มลลลกร ยานลงใน Column chrom atography ขนาค

น  น

diam eter 1 ซ .ม . Al2 ° 3  ยาว 1 0 'ฐ .ม, น,ลว e lu te  ควย 20 % e ther ะ 
petroleum e th e r, 50  % e th e r ะ petroleum e ther และ 75 % e th e r ะ 
petroleum e ther เกบ fra c tio n  ละ 100 มิลลิลิฅร ปรากฏวามีลารออกมาหี
fra c tio n  ห 1 , 2 และ 3 ซอง 50 % e th e r ะ petroleum e th e r VN 3. 
f ra c tio n  นม Rf. value เหาค้นคือ 0,28 ใน 1 : 1 ether ะ petroleum 
e th e r รวม f ra c tio n  หง 3 นามากกขลกใน 1 ะ 1 e th e r ะ petroleum e t h e r  
วะไก Amorphous so lid  ลขาว จคหลอมเหลวคงหหี 202 -  203* วานวน 32
มลลกรน In fra  - red spectrum เหมอนกบของ Hydrogenation Product ไ/)ใ ช
Pt02 เม่น C atalyst
ง. O x id a tio n  ฟืาร ๆ ?  ละลายสาร  ๆ 150 มิลลิกรม ควย dry  to lu e n e  20 
มลลลกร และ C yclohexanone 2 มลลลกร ในขวคลองคอซงม D ropping  fu n n e l

I  • 1 * y
และ C ondenser ลาหรบกลนกปิอยคนละขาง หง D ropping fu n n e l และ
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ความซน คอย  ๆ กล้นสิงทีอยุในขาคลองคอจนไค D is t i l la te  ประมาพ 10 มิลลิลิฅร
I *

จงคอย  ๆ หยคสารละคายของ A lum inium  isopropoxide 0.3 ก ร้มใน dry 
toluene 10 มลลล1?าร จาก Dropping funnel จนหมค re flu x  คออก 30 นก 1ร-' I
อคอุผหภูมิลงเอกนอย จงเติมสารละลายอิมติวของ Rochell s a l t  (sodium po tas
sium ta r t r a t e )  3 มลลจคร แลวขาน. steam เขาไปใน re ac tio n  f la sk  เมิน

I I I  1/  V

เวลา 1 ซวไมงเพอไล v o la t i le  m atter ออกไป หาใหเยน ex tra c t ควย
V  I S  %ร I S  I S

chloroform ลาง chloroform lay e r ควยนาแลว dry ควย Anhydrous sodium
I S  l / t s

sulphate  10 กรม หงไวคางคนกรองเอา Sodium su lphate ออก ระเหยบน
I S  I I  I S

Water bath จนแหง นาเอาสวนหีเหลือไปฅกขลืกในเบ็นธีน ไคสารขลืกสีขาว m.p.I I
1 75 - 7fเมือนาไป run In fra  - red spectrum ปรากกวา Id e n tic a l  กบ

L/  I I

สาร จ หุกประการไคพยายามเปสียน Condition ฅาง  ๆ , vary ปริมาท!ของj 2ร!ร %ร
cyclohexanone เปลยนความเฃมขนของ Aluminium isopropoxide ใซ Ace-

I I น,

แฅฆลทีไคก็ยัง เ มินสา รติว เ ติม

I I  เ ' J  u ^
R ec e iv e r หคอกบ C ondenser ม Calcium  c h lo r id e  tu be  ฅออยูเพอปองกนV 1 I I I I V ข

to n e  แหน c y c lo h e x a n o n e
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ฅ าท งห ี 6
IR. ab so rp tio n__pe a k s  ของฝ็าร ก. m.p. 87 -  88*

Frequency 
(cm า )

Band Type
_ - -j

Assignments.

3^00 - 3200 very bro; d s tre tc h in g  v ib ra tio n  
of polymeric OH

2905 , 2835 sharp CH s te tc h in g  v ib ra tio n  
of -CH2-

/ๆ+é3 very sharp -CH2- bending v ib ra tio n
ๆ very sharp C-CH bending v ib ra tio n-5

(asym m etrical)
1368

II
broad (week) C-CH  ̂ bending v ib ra tio n  

( sym m etrical)
1050

1I
sharp C-0 s tre tc h in g  v ib ra tio n I]of primary alcohol

7 2 5  , 7 1

I
L_______________J

sharp (0แ2)^ rocking ; ท
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j
ตารางหี 7

IR . a b s o rp t io n  A c e ta te  ปี'3^ฟืาโ ก. n ,p ,  7̂ - -  7 5 *

เ—
Frequency 

( en”1)
Band type Assignments

2905 1 28 3 5 sharp CH s tre tc h in g  v ib ra tio n  of
-CH5 and -CH2-

1 7 3 5 very sharp s tre tc h in g  v ib ra tio n  of
normal sa tu ra ted  e s te r

า^-70 , 1^ 6 0 very sharp CH bending v ib ra tio n  of 
-CH2- and -CH

3ๆ68 broad C-CH  ̂ bending v ib ra tio n  
(Symmetrical)

๐ -ะÏOV—O-4-OJ sharp C-O-C s tre tc h in g  v ib ra tio n  
of aceto:cic group 1i

730 1 720 very sharp Rocking modes of Ci’ or !2 ท J
1
i1
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ฅ าท งห ี 8
IR . a b s o rp t io n  peaks ของ^าร ข. r a . p .  า37 -  8*

Frequency 
( cm-1 )

Band Type Assignments
1

3550 - 3200 very broad
i

s tre tc h in g  v ib ra tio n
of polymeric OH

3020 very v/eak CH s tre tc h in g  v ib ra tio n
of c = CH

2960 -  28^0 sharp CH s tre tc h in g  v ib ra tio n
of -CH  ̂ and -CHg-

6ๆ30 broad c = c s tre tc h in g  v ib ra tio n
(very v/eak) of R2C = CHR

1A60 sharp C-CH beading v ib ra tio n
2 j

(asymmetrical)
1373 sharp C-CH  ̂ bending v ib ra tio n j(symmetrical) 1
1030 sharp C-O s tre tc h in g  v ib ra tio n 1

of 3/2 -OH eq u a to ria l s te ro id
958 sharp CH out of plane bending

v ib ra tio n  of tran s  RCH=CHR
835,795 one p a ir  of CH out of plane bending

bands (weak) ________-_________ v ib ra tio n  of R2C=CHR
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I . R»a b s o r p t i o n p ea k s  ปี'รงฟืาร ง. จุคหฟิอมIyเจว ๆ26 -  127*

I
ฅ า  ท  งหี  9

j F re q u e n c y  
( cm- 1 )

Band Type
- - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -- - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - —  j

A ssig n m e n ts

3500 -  3400 b ro a d OH s t r e t c h i n g  v i b r a t i o n  o f 
i n t e r r n o le c u l a r  bond ( S in g le  
b r id g e )  and  i n t r a m o l e c u l a r  
h y d ro g e n  bond  ( s i n g l e  b r id g e )

3078 s h a r p  (w eak) C H - s t r e tc h in g  v i b r a t i o n  o f 
CR^ 2 = CH2

2975 , 2960

I

s h a r p s t r e t c h i n g  v i b r a t i o n  o f  CH2 
and  CH2

1700 s h a r p  ( s t r o n g ) s t r e c t c h i n g  v i b r a t i o n  o f  s i x  
m em b errin g  k e to n e

1630 b ro a k  (w eak) CH s t r e t c h i n g  o f  = CH

146 ' b ro a d C-CHj b e n d in g  v i b r a t i o n  
( a s y m m e tr ic a l )

1420 weak CH2 i n  p la n e  b e n d in g  o f 
CR^R2 = CH 2,

1380 s h a rp C-CH^ b e n d in g  v i b r a t i o n  
( S y m m e tr ic a l )

1070 s h a rp C -0 s t r e t c h i n g  v i b r a t i o n  
o f  s e c o n d a r y  a l e .

880 s h a r p CH o u t o f  -  p la f le  b e n d in g  
o f Cf^R  2 = CH2



2  6

ฅ าท งห ี 10
I R ,a b s o r p t io n  p ea k s  3 A c e ta te  ซl)ง'สิ'ไT ง. ไ 90 -  91*

Frequency 
( en""1 )

— — 
Band type Assignments

3070 weak CH s tre tc h in g  v ib ra tio n  of
๓v 2 -  CH2

2 9 6 0 , 2 9 3 0 ,2 9 2 0

2840
sharp s tre tc h in g  v ib ra tio n  of OIL , 

CHj and CH s tre tc h in g  of 
Acetoxy

1 7 2 0 broaO c=0 s tre tc h in g  v ib ra tio n  of 
acetoxy

7ๆ00 very sharp c=0 s tre tc h in g  v ib ra tio n  of
ketone

16 3 8 b ro a d  (weak) CH s tre tc h in g  of =CII
4ๆ50 broad C-CHj bending v ib ra tio n  

(asym m etrical)
1370 sharp C-CHj bending v ib ra tio n  

( symmetrical)
1240 broad C-0 asymmetric s tre tc h in g

of ac e ta te  = C-O-C
( s o  -  c a l l e d  a c e ta te  band)

1040 broad C-0 symmetric s tre tc h in g  
of ac e ta te  = C-O-C I

880 sharp CH out of plane bending of 
C^R2 = - CH 2
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จm ilอ!แห•ไว 8ๆ3 -  5*

ทาทงหี 11
IR . a b s o r p t io n peaks ใ]อง 2 ,4  -  d im itro p hyn y lh y drazone

Frequency 
(cia”1 )

Band type Assignments

3500 - 3360 broad OH s tre tc h in g  v ib ra tio n  of 
in tram olecu lar hydrogenbond 
(s in g le  bridge) and polymeric 
asso c ia tio n

3310 sharp N-H s tre tc h in g  v ib ra tio n
3 10 0 sharp (weak) CK s tre tc h in g  v ib ra tio n  of 

C=CH and phenyl
2960,2920,2550 sharp s tre tc h in g  v ib ra tio n  of CII 

and CII
 ๆ6ๆ  ๐ very sharp C=N s tre tc h in g  v ib ra tio n  and 

CH- s tre tc h in g  of =CH
15 8 0 very sharp CII s tre tc h in g  v ib ra tio n  of 

phenyl nucleus
5ๆ08 sharp Asymmetric s tre tc h in g  v ib ra tio n  

of n itro
3ๆ28 very sharp symmetric s tre tc h in g  v ib ra tio n  

of n itro
10 7 0 weak C-0 s tre tc h in g  v ib ra tio n  of 

secondary alcohol
880,325 two sharp bands CII out of - pleine bending 

v ib ra tio n  of phenyl (1 ,2 ,4  Sub)
740

'
sharp Nil bending v ib ra tio n
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ฅาทงห ี 2ๆ

IE . ab s o rp t io n  peaks ของฟืๆร 9, จุกหออมเหร'ไเ 7ๆ6 -  7ๆ8"

Frequency 
(0๓“า )

Band Type Assignment ,

3500 -  3200 broad IOH s tre tc h in g  of in tram olecu lar 
hydrogenbond (S ingle bridge) 
and polymeric a sso c ia tio n

3078 sharp (weak) CH - s tre tc h in g  v ib ra tio n  of 
C^R2 = CH2

2975, 2960 sharp (strong) s tre tc h in g  v ib ra tio n  of CH2 
and CH 3

1630 broad (weak) CH s tre tc h in g  of ะ :CH j
1^ 6 0 broad C-CH  ̂ bending v ib ra tio n  

( asymmetrical )
1^25 weak CH2 in  plane bending of I

CR R = CH1 2  2 I
13 8 0 sharp C-CH bending v ib ra tio n  

( symmetrical ) I
10 7 0 very sharp C-0 s te tc h in g  v ib ra tio n  of 

secondary alcohol
10^-0, 1020 sharp C-0 s tre tc h in g  v ib ra tio n  of

3i ะ,  -OH
880 sharp CH out of -- plane bending of j 

CR„R- = CH- !1 2  2
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ตาโางหี 1 3

IR, abso rp ti on peaks ปีปี'3 T ria ce ta te  ปีปี'3ปีาÎ จ . ป ีอ ม I หฟืว 6ๆ3 -  4*
1 .

Frequency
' ..โ--* >V tu  )

Band type Assignments

2970, 2940 sharp CH s tre tc h in g  v ib ra tio n  of
2860 CH2 » CH_ and acetoxy
1730 sharp c =0 s tre tc h in g  v ib ra tio n  of 

acetoxy
1640 broad (weak) CH s tre tc h in g  of =CH
1440 broad C-CH-7 bending v ib ra tio n  

(asym m etrical)
13 6 3 sharp C-CH-, bending v ib ra tio n  

( symmetrical)
1240 very sharp C-0 asymmetric s tre tc h in g  

of ac e ta te  =C-0-C
(ao ca lled  a c e ta te  band)

1045 sharp C-0 Symmetric s tre tc h in g  
of a c e ta te  =C-0-C

890 sharp CH ou t-o f-p lan  bending of
ผ? 1ๆ?2 = CÏÏ 2
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ถารางหี

IK. a b s o r p t io n  peaks D ia c e ta te -  ชอง^าร จ . พ!ไ'ราอมเหลว 1A-6 -  1^7 '

F re q u e n c y  
(cm” 1 )

Band ty p e IA ss ig n m e n ts
. !I

3500 -  3200 b ro a d IOH s t r e t c h i n g  v i b r a t i o n  o f  j 
i n t r a m o l e c u l a r  h y d ro g e n  bond 
( s i n g l e  b r id g e  and  p o ly m e r ic  
a s s o c i a t i o n )

3600 weak CH- s t r e t x h i n g  v i b r a t i o n  o f 
CR1H2 = CH2

2 9 6 0 ,2 9 2 5 ,
2830

s h a r p S t r e t c h i n g  v i b r a t i o n  o f
CH2 and  CH5

ๆ720 s h a rp  ( s t r o n g ) c=0 s t r e t x h i n g  v i b r a t i o n  o f 
a c e to x y i

า 630 b ro a d CH s t r e t c h i n g  o f =CH
1^35 b ro a d C-CH- b e n d in g  v i b r a t i o n  

( a s y m m e t r ic a l ) I
1370 s h a rp C-CH, b e n d in g  v i b r a t i o n  

( s y m m e t r i c a l )
1240 v e ry  s h a r p C-0 a sy m m e tric  s t r e t c h i n g  o f  

a c e t a t e  =C-0-C II( s o  -  c a l l e d  a c e ta te -  b an d )
ๆ070 weak C-0 s t r e t c h i n g  v i b r a t i o n  o f  

s e c o n d a ry  a lc o h o l
1030 s h a rp C -0 sy m m e tric  s t r e t c h i n g  o f 

a c e t a t e  =C-0-C
880

I___________________

s h a r p CH o u t -  o f  -  p la n e  b e n d in g  I 
o f  CR ĵR = CH2
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4ค าร าง ,ฬ่ 15
TR. ab s o rp t io n  peaks ของ h y d ro g e n a tio n  p ro d u c t 

จองอาร จ,  จุคหฟิ'โ1,,' ' หลา 2 0 1 -2 "

Frequency  
( cm- 1 )

Band Type A ssig n m en ts .

3600 -  3200 B ro ad . OH s t r e t c h in g  v ib r a t i o n  of

2950,2850

I

sh a rp

i n t r a  and in te rm o le c u r lo r  
hydrogen  bond ( s in g le  b r id e )  
and p o ly m eric  a s s o c ia t i o n

s t r e t c h in g  v i b r a t i o n  o f

1460 Broad

CH and CH,

C-C17 b en d in g  v ib r a t i o n3

1380 sh a rp

(a sy m m e tr ic a l)  and CH- s c i s s o r  

C-CH^ bend ing  v ib r a t i o n

1070 sh a rp

(sy m m e tr ic a l)

C-O s ‘'r e tc h in g  v i b r a t i o n

1040,1020 two sh a rp  bands

of seco n d a ry  a lc o h o l

C-0 ร-’' ’' e tc h in g  v i b r a t i o n  of
3- j ?  -OH
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ๆ

IR . s p e c tru m  ของสาร ก.

2

IR . sp ea tru n ของ A c e ta te  ของสาร ก.
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ท] i

II?. spectrum ของฝื'าร' ข,

รูปหี

IR , sp e c tru m ของ p> -S i to s te ro l



s p e c t r u m  ข อ ง ฝ ็า î
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รูปที 7

IR . s p e c tru m  ของ A c e ta te  ของอาÎ ง,

WAVELENGTH MICRONS

รูปห 8

I R .  s p e c t r u m  ของ 2 , ^ - d i n i t r o p h e n y l h y d r a z o n e  ของส าร ง.



9

I K .  s p e c t r u m  ของ R e d u c t i o n  P r o d u c t  ข อ งส าร  ง

รูปหี

WAVElB'JGTH (MICRONS)

รูปหี 10

I E .  s p e c t r u m  ข อ งส าร  ข .



■StfiîMlÆ o ชุ.X2Q.C นU2& ณเบชุอ ocl

ร พ่ j Di O O et* ‘ฯ £ Hâ c5

นง -0



13

I K .  s p e c tru m  ของ D i a c e t a t e  ข อ งส าร  จ .

nJvi

ร

รูปหี 14

I R .  s p e c t r u m  ของ H y d r o g e n a t i o n  p r o d u c t  ข อ งส าร  จ .
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